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ABSTRAKT 
V první části se práce zaměřuje na teoretické základy metod používaných pro charakterizaci 
nově připravených sloučenin, zejména rentgenovou strukturní analýzu, infračervenou 
spektrometrii, Ramanovu spektrometrii a nukleární magnetickou rezonanci. V další části je 
provedena rešerše základních typů lanthanidocenů dělených podle typu substituovaných 
ligandů. Konec teoretické části je věnován přípravě laboratorního skla pro Schlenkovy 
techniky a práci v suchém boxu. 
Cílem experimentální části byla syntéza methoxyethanu, charakterizace čistoty pomocí FT-IR 
a jeho následné použití při záměně ligandů (C5Me5)SmCl2Li(OEt2)2. 
 
 
ABSTRACT 
The first section of this bachelor’s thesis aims on a theoretical basis used to characterize new 
preparation substances, especially x-ray diffraction, infrared spectroscopy, Raman 
spectroscopy and nuclear magnetic resonance spectroscopy. The next section deals with 
the basic structural types of lanthanidocenes according to the substituted ligands. The last 
theoretical section deals with work in the gloves box and the preparation of the laboratory 
glasses for the work in the inert atmosphere. 
The aim of the experimental section was the synthesis of methoxyethane, characterization 
of its purity using FT-IR and its next usage in the change of organic ligands in structure 
of (C5Me5)SmCl2Li(OEt2)2. 
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speciální laboratorní technika 
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1. Úvod 
Při syntéze nových sloučenin se využívá k identifikaci struktury různých analytických metod, 
přičemž nejvýznamnějšími metodami jsou nukleární magnetická rezonance, rentgenová 
strukturní analýza a vibrační spektrometrie. Pro zjištění struktury se využívá nukleární 
magnetická rezonance a rentgenová difrakce, která je vhodná pouze pro krystalické látky. 
Pro zjištění charakteristických skupin se využívají vibrační spektrometrie.  
Nukleární magnetická rezonance a rentgenová strukturní analýza představují dvě hlavní 
metody pro zjištění struktury lanthanidocenů, které skrývají velký potenciál v jejich výzkumu. 
Methaloceny se využívají zejména jako iniciátory polymeračních reakcí, přičemž jednou 
z polymeračních reakcí je reakce za otevření kruhu, kterou se připravují biodegradabilní 
materiály. Lanthanidoceny jsou látky velmi citlivé na vzdušnou vlhkost, kyslík i nečistoty, 
proto se s nimi pracuje pod inertní atmosférou nejčastěji pomocí Schlenkových technik, ale 
v některých případech je vhodné s nimi manipulovat v suchém boxu. 
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2. Teoretická část 
2.1. Rentgenová strukturní analýza 
2.1.1. Princip rentgenového záření 
Rentgenové záření je charakteristické svoji vysokou energií a ve vyšších intenzitách 
škodlivostí vůči lidskému zdraví. Jeho oblast se nachází v elektromagnetickém spektru 
pod ultrafialovou oblastí při vlnových délkách od 10–3 do 101 nm. Rentgenové záření se podle 
vzniku dělí na: 
 brzdné záření – rychle letící částice při průchodu hmotným prostředím ztrácí energii, 
která je uvolňována jako záření se spojitým spektrem nezávislé na složení hmotného 
prostředí 
 charakteristické záření – částice mají vyšší energii (vyšší rychlost) než u brzdného 
záření a při průchodu hmotným prostředím dojde k vyražení elektronu z vnitřní 
hladiny atomu a jeho opětovnému zaplnění elektronem z hladiny vyšší, při čemž 
se uvolňuje záření ve spojitém spektru s disperzními čarami charakteristické 
pro složení daného hmotného prostředí (zdroj záření rentgenových lamp), intenzita čar 
jednotlivých atomů roste s rostoucím protonovým číslem 
 synchrotronové záření – při urychlování částic v synchrotronu se při prudké změně 
dráhy částice uvolňuje monochromatické a velmi intenzivní záření [1] 
 radionuklidové záření – při rozpadu radionuklidů se uvolňuje záření, které 
je charakterem spíše polychromatické [2] 
Excitace urychlenými elektrony vede k emisi spojitého a charakteristického záření, 
tzv. primární záření. Při excitaci atomů pomocí fotonů s vysokou energií dochází k záření, 
jehož spektrum je charakteristicky čárové, bez spojitého záření, tzv. sekundární záření. Podle 
principu vzniku se jedná o fluorescenční záření. Jako zdroj takových fotonů slouží zdroj 
primárního záření (rentgenová lampa). 
in
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 [10-10 m]0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
 
Obrázek 1: Ukázka charakteristického spektra (stříbrná anoda při 40 kV) 
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2.1.2. Princip rentgenové difrakce 
Pro zjištění krystalové struktury se využívá principu rentgenové difrakce. Při této metodě 
monochromatické záření interaguje s hmotou bez výměny energie. 
Z hlediska struktury lze látky rozdělit na amorfní, které nemají pravidelnou strukturu, jejich 
uspořádání je čistě nahodilé, a krystalické, jež vnitřní uspořádání struktury základních 
stavebních buněk se s určitou periodou opakují. Při difrakci se monochromatické záření 
odráží od teoretických, pravidelně se opakujících rovin, z čehož vyplývá, že pro rentgenovou 
strukturní analýzu jsou vhodné pouze látky krystalické. 
Krystalické látky se mohou stanovovat jako monokrystal i jako polykrystalický (práškový) 
materiál. Práškovým materiálem se rozumí vzorek s rozměry krystal přibližně 10–3 - 10–5 mm. 
Krystaly jsou ve vzorku orientovány náhodně, přičemž intenzita difraktovaných paprsků roste 
s rostoucím množstvím vhodně orientovaných krystalů, respektive s rostoucím množstvím 
krystalů ve vzorku roste pravděpodobnost výskytu vhodně orientovaných krystalů. Získaný 
difrakční obrazec se pak podobá soustavě soustředně orientovaných kružnic. [3] 
 
Obrázek 2: Difrakční obrazec z práškového vzorku 
Molekuly se dále podle počtu nevodíkových atomů rozdělují na malé molekuly 
(do 1000 atomů, všechny anorganické molekuly) a velké molekuly (nad  1000 atomů, 
molekuly proteinů). Proteinová krystalografie je užitečná zejména při určování sekundární a 
terciární struktury bílkoviny, dále se využívá při výzkumu základů mnoha chorob, včetně 
genetických poruch, a pro související vývoj úspěšných léčiv. Při měření proteinové struktury 
se využívá různých vlnových délek, protože některé atomy mění své rozptylové vlastnosti 
v závislosti na energii záření. [4] 
Podle druhu základních stavebních buněk se rozlišují krystaly: 
 iontové – základní buňka je tvořena ionty, vzájemně jsou poutány iontovými vazbami, 
většina organických i anorganických solí 
 molekulové – stavební částice jsou molekuly, které jsou vázány mezi sebou 
mezimolekulárními interakcemi (např. van der Waalsovými silami, vodíkové můstky), 
krystaly jódu, síry, sacharózy 
 kovové – kationty kovu jsou uspořádány v mřížce (rovnovážná poloha) a volný 
prostor je vyplněn volně se pohybujícími valenčními elektrony (tzv. elektronový 
plyn), díky kterému nelze stanovovat strukturu těchto krystalů pomocí rentgenové 
difrakce 
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 kovalentní – stavební částice jsou mezi sebou vázány pevnými kovalentními vazbami, 
což je důvod chybějícího elektronového plynu, protože valenční elektrony jsou vázány 
ve vazbách; jestli se v krystalu vyskytuje pouze kovalentní vazba, jedná se o čistě 
kovalentní krystal (např. diamant, korund), jestli v určitých rovinách se uplatňují jiné 
vazebné interakce (např. van der Waalsovy síly), jedná se o vrstevnatý krystal 
(např. grafit, kyselina boritá) 
Monochromatický paprsek se odráží od zvýšených elektronových hustot okolo atomů, které 
tvoří vazebné interakce v molekule krystalu. Pro lepší představu je možno elektronové hustoty 
nahradit jednoduchými spojnicemi základních stavebních částic základní buňky. Rozptýlené 
záření od spojnic, které jsou vzájemně ekvivalentní, tzn. rovnoběžné, vytváří na pozadí 
dostatečnou intenzitu k pozorování. Pro paprsek, jenž se od těchto rovin difraktuje, musí platit 
Braggova rovnice 
             
kde n je řád difrakce (celé číslo),  je vlnová délka monochromatického záření, d je 
vzdálenost sousedních rovin, respektive ekvivalentních spojnic, a  je úhel dopadu záření 
vůči teoretické rovině. Při průběžném natáčení krystalu se mění úhel i roviny, což se projeví 
na záznamovém zařízení, kde se zaznamenávají ozářené body (tzv. difrakce). Jednotlivé 
informace se přepočtem převedou do reciprokého prostoru, z kterého se následně vypočítá 
poloha jednotlivých částic v buňce krystalu a její velikost. [1] 
 
Obrázek 3: Difrakce na krystalu i-S12Zn88 [5] 
2.1.3. Instrumentace 
Jako zdroj záření se používá rentgenová lampa. Synchrotronové záření je používáno zřídka 
kvůli velmi vysokým nákladům na zřízení a údržbu synchrotronu. Záření z rozpadajících se 
radionuklidů se nepoužívá z důvodu malého množství „vhodných“ radionuklidů, charakteru 
záření a vysoké ceny v porovnání s běžnou rentgenovou lampou.  
Anodou bývá čistý měděný blok (měděná rentgenová lampa) nebo na měď bývá napájen jiný 
kov. Podle materiálu, z kterého je vyrobena kontaktní plocha anody rentgenové lampy, je 
charakteristická intenzita. Obecně platí, že čím větší protonové číslo anodického kovu 
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(např. Al, Cr, Cu, Mo, Rh, Ag a další), tím větší je jeho charakteristická intenzita. Protože 
účinnost vzniku rentgenového záření je velmi nízká (okolo 1 %) a zbytek energie se mění 
na teplo, musí se anoda chladit vodou. V celém objemu rentgenové lampy je udržováno téměř 
vakuum (okolo 10
–2
 Pa). Kvůli vysoké energetické náročnosti na vznik dostatečně 
urychlených částic dosahuje napětí na katodě běžně od 20 do 60 kV. Intenzita záření roste 
s rostoucím použitým napětím. [6] 
i
ba
d
g
e
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Obrázek 4: 1) Schéma rentgenové lampy: a) vstup chladicí vody; b) výstup chladicí vody; 
c) anoda; d) rentgenové paprsky; e) berylliové okénko; f) katoda; g) napájecí patice; 
h) olověné stínění; i) skleněná baňka; j) směr proudu částic; 2) Ukázka skleněných 
rentgenových lamp [7] 
Vzniklé charakteristické záření prochází monochromátorem a kolimátorem, odkud se získává 
definované rozmezí vlnových délek, které vstupuje do prostoru goniometru. Pro měkké 
rentgenové záření (vyšší vlnové délky) se používají monochromátory mřížkové, zatímco 
pro tvrdé záření (vlnová délka menší než 0,1 nm) se používají krystalové monochromátory. 
Multivrstevnaté monochromátory dokážou pracovat se širokým záběrem spektra obsahující 
jak měkké, tak i tvrdé rentgenové záření. Matrice multivrstevnatých monochromátorů může 
být z libovolného materiálu, který se vytvaruje do požadovaných tvarů. Na matrici 
se následně střídavě nanáší vrstvy těžkého (wolfram, platina) a lehkého (bór, uhlík, 
beryllium…) prvku s tloušťkou vrstvy od 1,5 nm do několika desítek nm. [8] 
Protože jsou monochromátory velmi citlivé na tepelné změny (resp. tepelné roztažnosti) a 
při úpravě intenzivního záření dochází k uvolňování tepla, jsou před monochromátory 
zařazeny absorpční filtry a zrcadla, která odstraní nadbytečné části spektra ze světelného toku. 
Goniometrická hlava (nebo taky goniostat) slouží k uchycení goniometrické jehly 
(nebo skleněného vlasu se vzorkem a přesnému natáčení krystalu v měřicím prostoru. 
Při měření vzorků náchylných na kyslík, vlhkost nebo jiné prostředí se na krystal pouští proud 
inertního plynu. Jako inertní plyn se často používá dusík, který vzorek chladí, čímž se 
dosahuje menších kmitů částic ve vzorku a lepšího rozlišení při vyhodnocování. 
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Obrázek 5: Schéma a) goniometrické hlavy; b) goniostatu 
Pro detekci záření se dříve využívali fotografické filmy. Film byl posléze pomocí 
fotometrických metod vyhodnocen. Dnes je tato metoda velmi ojedinělá.  
Modernějším způsobem snímání difraktovaného rentgenového záření je proporcionální 
detektor, který funguje na principu ionizace plynu pomocí záření. Při průchodu celou 
s plynem se plyn ionizuje a elektrodami, které jsou tvořeny dvěma protějšími stěnami cely, 
na nichž je vloženo napětí, začne procházet elektrický proud, který se podle intenzity 
dopadajícího záření mění a je jí přímo úměrný.  
Další možností snímání záření je pomocí scintilačního detektoru. Rentgenové paprsky 
interagují s látkami (tzv. luminofory), které jsou schopné při interakci s ionizujícím zářením 
vydávat emise světelných záblesků (tzv. scintilací). Toto záření je zesilováno pomocí 
fotonásobičů a následně měřen zesílený signál. [9] 
Nejmodernějším způsobem detekce je zaznamenávání záření pomocí mnohadrátového 
proporcionálního detektoru (tzv. CCD kamery). Princip detekce je podobný jako 
u proporcionálního detektoru. Záření ionizuje plyn a na elektrodách (vláknech) se měří změna 
napětí. Díky velkému množství elektrod a vlastnostem CCD čipu je možné zaznamenat 
i polohu průchodu rentgenového paprsku. [2] 
a
b c
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Obrázek 6: Schéma mnohadrátového proporcionálního detektoru: a) CCD čip; b) drátěná 
elektroda; c) fosforové okénko; d) rentgenová destička; e) přicházející rentgenové záření 
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Obrázek 7: Difraktometr Gemini: 1) goniometrická hlavička se vzorkem; 2) plošný detektor 
difraktovaného záření Atlas; 3) molybdenová rentgenová lampa a kolimátor molybdenového 
záření; 4) měděná rentgenová lampa a kolimátor měděného záření; 5) chladič na plynný 
dusík; 6) goniometr pro natáčení vzorku do difrakční polohy [10] 
2.1.4. Mechanismus získávání vzorků  
Vznik krystalů souvisí s Gibbsovou energií a ta s poloměrem krystalu. Při vzniku zárodků 
krystalů převažuje Gibbsova povrchová energie [Gpovrch.] nad Gibbsovou objemovou energií 
[Gobjem.] a zárodky se samovolně rozpadají. Při dosažení kritického poloměru zárodku [r
*
] 
se energie dostanou do rovnováhy a při překročení kritického poloměru dochází 
k samovolnému růstu krystalů na úkor zárodků. Toho se využívá např. při krystalizaci 
za pomoci očkování krystalem. 
r
G
G*
r*
Gpovrch. ~ r
2
Gobjem. ~ r
3
 
Obrázek 8: Průběh Gibbsovy energie při krystalizaci 
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Pro krystalografickou analýzu je nutné vypěstovat dokonalý monokrystal o rozměrech 
vhodných pro goniometrickou jehlu. V případě, že je rozměr krystalu menší než limitovaný 
rozměr goniometrické jehly, lze použít metody nalepení krystalu pomocí amorfního inertního 
lepidla na skleněný vlas. Dále krystal nesmí být tvořen srostením více malých krystalů 
dohromady a bez povrchových defektů (vrypy, úlomky, optické defekty a jiné). Krystal 
se vybírá pod mikroskopem. Při prosvícení vzorků světlem se odhalí optické vady projevené 
různými lomy světla (tzv. mozaicita) způsobené rychle rostoucími krystaly. 
Krystaly z roztoků pro analýzu lze získat pomocí několika technik. První z nich je postupné 
ochlazování nasyceného roztoku. Roztok se ochlazuje po malých teplotních krocích v určité 
časové periodě (např. 5 °C/den) v termostatu. Druhou možností je řízené odpaření 
rozpouštědla. Podle velikosti tenze par (rychlosti odpařování) pak lze odhadnout, jak rychle 
se dané rozpouštědlo má odpařovat, aby vznikly krystaly vhodné k analýze. Další možností je 
reakční krystalizace, kdy rozpuštěná látka je převrstvena roztokem látky a na rozhraní kapalin 
probíhá reakce za vzniku velmi málo rozpustných produktů, takže se z roztoku vylučují jako 
krystaly. Dále je možno provést krystalizaci pomocí difůze rozpouštědla metodou visící nebo 
sedící kapky (viz Obrázek 9). Metoda se využívá zejména v proteinové krystalografii. 
U dostatečně termicky stabilních vzorků a chemických reakcí probíhajících v tavenině lze 
využít krystalizaci z taveniny. Je nutné však udržet dostatečně pomalé chlazení. 
Klasický způsob rušené krystalizace nelze využít, protože krystaly vznikají příliš rychle a 
vyskytuje se vysoká optická kazivost spolu se srůstem krystalů. 
a
b b
1 2
 
Obrázek 9: Schéma krystalizace pomocí difůze rozpouštědla: 1) metoda visící kapky; 
2) metoda sedící kapky; a) zásobní rozpouštědlo; b) kapka s rozpuštěnou látkou určenou 
pro krystalizaci 
2.1.5. Interpretace výsledků 
Difraktované záření se zaznamenává na detektorech. Zaznamenává se jak poloha záření, tak 
i jeho intenzita. Zaznamenaná data se pomocí softwaru převedou do reciprokého prostoru, 
z intenzit se stanovují jednotlivé polohy atomů, z poloh difrakcí rozměry elementární buňky a 
ze systematického vyhasínání se určují prostorové grupy. 
V dnešní době se celkové vyhodnocení provádí pomocí softwaru, přičemž řešení probíhá 
na základě systému rovnic. Následující rovnice jsou ukázka ze systému rovnic, které se 
k výpočtu můžou použít. [11] 
       
     
    
 
   
                            
 
     
 
                                     
 
   
 
Experimentální struktury některých sloučenin jsou uvedeny v různých databázích, z nichž 
nejobsáhlejší je Cambridge Structural Database dostupné z http://www.ccdc.cam.ac.uk 
obsahující data organických i anorganických struktur, dále Inorganic Crystal Structure 
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Database dostupné z http://icsd.ill.eu/icsd/index.html zabývající se strukturami prvků a 
anorganických sloučenin a databáze Metals Structure Database (též CRYSTMET) dostupné 
z http://www.tothcanada.com/, která shromažďuje informace o strukturách kovů, slitin a 
jejich intermetalických fází. [3] Přístup do těchto databází je zpoplatněn. 
2.2. Infračervená spektrometrie 
2.2.1. Princip 
Infračervená spektrometrie slouží pro identifikaci skupin v molekule a společně s nukleární 
magnetickou rezonancí, hmotnostní spektrometrií a rentgenovou strukturní analýzou slouží 
k definitivnímu určení struktury molekuly.  
Jedná se o optickou nedestruktivní metodu, v níž látky absorbují záření v oblasti vlnových 
délek [] od 800 nm do 106 nm, respektive vlnočtu [] od 12 800 cm-1 do 10 cm-1.  
  
 
 
 
Pro infračervenou spektrometrii jsou aktivní ty látky, které mění svůj dipolmoment vlivem 
působení infračerveného záření. 
Infračervené spektrum se nachází mezi viditelnou a mikrovlnnou oblastí, rozděluje se podle 
vlnočtu do tří základních skupin, přičemž rozhraní jednotlivých oblastí není ostré a odborné 
literatury se neshodují (následující rozdělení je podle normy ISO 20473:2007): 
Blízká infračervená oblast (Near infrared, NIR) – nachází se v oblasti vymezené vlnočtem 
12 800 – 4 000 cm–1, absorpce záření je obvykle způsobena kombinačními přechody 
(současná excitace několika vibračních módů) a svrchními tóny, tzv. „overtones“ (přechod 
vibračního módu do vyšší excitované hladiny, přechod je o více než jednu vibrační hladinu). 
Praktické využití nalézá jako zdroj tepla na krátké vzdálenosti (např. infra-lampy), jako 
možnost bezdrátové komunikace na krátké vzdálenosti (např. dálkové ovladače televizorů, 
IrDA porty telekomunikačních zařízení) nebo zařízení pro noční vidění, tzv. noktovizory.  
Střední infračervená oblast (Mid infrared, MIR) – leží ve vlnových délkách 4 000 – 200 cm–1, 
absorpce je převážně způsobena fundamentálními přechody, to jsou přechody ze základní 
hladiny  = 0 na  = 1. V praxi slouží zejména jako zařízení pro detekci tepla (např. termovize 
a termokamery). 
Daleká infračervená oblast (Far infrared, FIR) – leží ve vlnových délkách 200 – 10 cm–1, tato 
oblast je pro analytické účely téměř nevýznamná, využívá se například pro aplikace, kde je 
hlavní účel ohřívání systému (infrasauny, rozmrazování letadel, ohřívání pokrmů apod.). [12] 
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Obrázek 10: Elektromagnetické spektrum 
Infračervené záření nemá dostatečnou energii, aby excitovalo elektrony v molekulových 
orbitalech, ale způsobuje změnu v rotačních a vibračních stavech molekuly, přičemž 
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energetické hladiny rotačních stavů jsou si blíže než hladiny vibrační. Z toho plyne, 
že dochází-li v molekule k vibracím následkem absorpce infračerveného záření, dochází 
současně i ke změně frekvence rotace molekuly.  
Vibrační stavy se projevují buď deformací vazebného úhlu (tzv. deformační vibrace), nebo 
změnou vazebné délky (tzv. valenční vibrace). Způsob určení celkových počtů vibračních 
stavů volnosti dané molekuly se liší. Pro lineární molekuly se určí podle vzorce 
     
a pro nelineární molekuly  
    , 
kde N je celkový počet atomů. 
 
 
+++ +
a b c d
e f
 
Obrázek 11: Základní valenční a deformační vibrace molekuly: a) valenční symetrické (s); 
b) valenční asymetrické (as); c) deformační nůžková (; d) deformační kyvadlová (; 
e) deformační vějířová (; f) deformační kroutivá ( [13] 
Jestliže lze aproximovat průběh potenciální energie vibrující molekuly parabolou, mluví se 
o harmonickém oscilátoru. Z celkové energie harmonického oscilátoru lze matematickými 
operacemi získat Schrödingerovu rovnici, ze které se po úpravě určí energie jednotlivých 
vibračních stavů 
       
 
 
  
 
 
 
 
    
  
  
  
 
    
   
 
 
 
           
        
 
 
    
kde v je vibrační kvantové číslo, h je Planckova konstanta a  je frekvence vibrující vazby. 
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v = 2
v = 1
v = 0
E3 = (3+1/2)h
E2 = (2+1/2)h
E1 = (1+1/2)h
E0 = (0+1/2)h
E
Mezijaderná vzdálenost
 
Obrázek 12: Energetické hladiny harmonického oscilátoru 
Model harmonického oscilátoru ale nerespektuje možnost extrémů (velmi blízká mezijaderná 
vzdálenost a velká vzdálenost související se zánikem vazby). Dále krok mezi jeho jednotli-
vými vibračními hladinami je konstantní, což není možné u reálných molekul. Tyto aspekty 
respektuje model anharmonického oscilátoru. Energii vibračních hladin lze vyjádřit výrazem 
        
 
 
       
 
 
 
 
     
kde xe je konstanta anharmonicity. [14] 
 
v = 4
v = 3
v = 2
v = 1
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E4 = (4+1/2)h + (4+1/2)
2hxe
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2hxe
E2 = (2+1/2)h + (2+1/2)
2hxe
E1 = (1+1/2)h + (1+1/2)
2hxe
E0 = (0+1/2)h + (0+1/2)
2hxe
E
Mezijaderná vzdálenost
 
Obrázek 13: Energetické hladiny anharmonického oscilátoru 
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2.2.2. Instrumentace 
V infračervených spektrometrech se paprsek pomocí zrcadel propouští střídavě 
přes referenční prostředí a kyvetu se vzorkem, prochází monochromátorem na detektor, 
ze kterého je signál přenesen do vyhodnocovacího zařízení (počítače). 
a
b b
c
d
e f g
 
Obrázek 14: Schéma infračerveného spektrometru: a) zdroj záření; b) rotační zrcadlo; 
c) kyveta se vzorkem; d) kyveta s referenčním prostředím; e) monochromátor; f) detektor; 
g) vyhodnocovací zařízení 
Zdrojem záření bývá žhavená tyčinka z karbidu křemíku (Globar) pro oblast MIR a FIR, 
pro oblast NIR se používá jako zdroj wolfram-halogenová žárovka a v oblasti FIR se používá 
rtuťová výbojka.  
Kyvety musí propouštět infračervené záření v daném vlnočtovém rozmezí. Tuto podmínku 
splňují kyvety zhotovené z KBr, CsBr, CsI, NaCl, AgCl, KRS-5 (krystal směsného 
halogenidu bromidu a jodidu thallného), polyethylenu i CaF2.  
 
Obrázek 15: Krystal KRS-5 
Plynné vzorky se měří v plynových kyvetách. Jsou to dlouhé válcové nádoby, jejichž 
podstavy jsou vyrobeny z materiálu propouštějící infračervené záření. Pro vzorky s nízkou 
koncentrací se využívá dlouhocestná kyveta (kyveta se systémem zrcadel, kterými se 
několikanásobně prodlouží průchod paprsku kyvetou). 
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Obrázek 16: Plynová kyveta 
Roztoky vzorků se měří v rozebíratelných kapalinových kyvetách. Jde o sestavu dílců 
tvořených z distanční folie, okének a kovového rámečku. Distanční folie bývá zhotovena 
například z teflonu nebo hliníku a určuje šířku prostoru pro vzorek v kyvetě. Roztoky musí 
být voleny tak, aby příliš neabsorbovaly záření v měřených délkách a byly inertní vůči vzorku 
i materiálu kyvety (tetrachlormethan, sirouhlík, chloroform a další). 
a
b
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Obrázek 17: Rozebíratelná kyveta: a) rychloupínací matice; b) zátka; c)plnicí otvor; d) čelní 
destička; e) těsnění; f) okénko; g) separátor určující tloušťku vrstvy; h) zadní destička; 
i) obvodové vedení součástí kyvety  
Pevné vzorky se podle charakteru mohou měřit přímo, pomocí tablet nebo v suspenzi. Přímo 
se měří pouze filmy polymerů. Tablety se lisují z homogenní směsi vzorku s opticky vhodnou 
látkou v poměru 1:100 v lisu na tablety. Namíchaná směs se vsype do lisovacího nástavce, 
ve kterém se pod vysokým tlakem (až 50 kN) vylisují pomocí hydraulického lisu čiré tablety. 
20 
 
 
Obrázek 18: Tabletovací aparatura: a) třecí miska s tloučkem, KBr a vzorkem; b) rozložený 
tabletovač – postup složení: na podstavec (1) se umístí obvodový kužel (2), dovnitř se zasune 
plochý váleček s lesklou plochou (3) vzhůru, na ni se nasype vzorek, vsune druhý plochý 
váleček s lesklou plochou dole, pak se vsune velký váleček (4) a hlava tabletovače (5); 
c) složený tabletovač bez hlavy tabletovače; d) hydraulický lis; e)  hydraulický lis 
s tabletovačem 
Suspenze se připravuje ze vzorku a viskózní kapaliny, jako kapalina se často volí parafinový 
olej (nujol). Vzhledem k absorpci záření v oblastech kolem 723 cm-1, 1 400 cm-1 a 2 900 cm-1 
se musí měření provést i s jinou kapalinou, která neabsorbuje záření v daných oblastech 
(například fluorolube, tripen, hexachlorbutadien). 
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Obrázek 19: Transmitance některých kapalin používaných pro měření v suspenzi [15] 
Jako monochromátor se používá mřížkový monochromátor, který vhodným natáčením 
propouští záření s určitým vlnočtem, nebo přesnějším interferometrem. Záření vstupující 
do interferometru dopadá na polopropustný dělič paprsků, který propustí polovinu záření 
na dynamické zrcadlo a zbylou polovinu odrazí na statické zrcadlo. Paprsky se od zrcadel 
odráží a podle vzdálenosti dynamického zrcadla spolu interferují. Interference je podle 
vzdálenosti period jednotlivých vln od destruktivních až po konstruktivní rekombinace. 
Z interferometru prochází rekombinovaný paprsek přes měřenou kyvetu na detektor. 
Interferometr je součástí interferometrických spektrometrů. Vyhodnocení se provádí pomocí 
Fourierovy transformace. 
a
b
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Obrázek 20: Schéma Michelsonova interferometrického spektrometru: a) zdroj záření; 
b) polopropustný dělič paprsků; c) statické zrcadlo; d) dynamické zrcadlo; e) vzorek; 
f) detektor; g) vyhodnocovací zařízení 
Detekce paprsků prošlých měřeným prostředím se provádí pomocí detektorů. Detektory 
mohou tepelné nebo kvantové. Mezi tepelné detektory se řadí detektory s pyroelektrický 
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jevem (na pyroelektrický materiál dopadá záření uměle přerušované pomocí „chopperu“, 
mění se polarizace, což vyvolá změnu napětí, např. TGS detektor, PZT detektor), plynovou 
celou (záření zahřívá plyn v cele, který mění svůj objem a opticky se měří vychýlení 
membrány, např. Golayův pneumatický detektor) a nejméně přesná teplotní čidla 
(např. bolometr). 
 
Obrázek 21: Průběh pyroelektrického jevu [16] 
Mezi kvantové detektory se řadí fotovodivé detektory (s rostoucí intenzitou IR záření klesá 
odpor, např. PbS, PbSe detektory) a fotovoltaické detektory (s měnící se intenzitou 
dopadajícího IR záření se mění vznikající proud, např. InAs, InGaAs detektory). 
Další možností měření vzorků se provádí pomocí reflexními technikami. Mezi reflexní 
metody patří metoda zrcadlového odrazu, metoda difuzní reflexe nebo metoda totální 
zeslabené reflexe. [17] 
Metoda zrcadlového odrazu 
Podstatou metody je zrcadlový odraz záření z povrchu vzorku, při němž nastane interakce. 
Existují dvě základní techniky měření. Při první se měří spekulární reflexe vzorků s velkým 
lesklým povrchem (polymery, vyleštěná keramika). Takto získané spektrum se liší 
od klasického transmitančního spektra a je nutné použít Kramersovu-Kronigovu transformaci. 
Při druhé je vzorek nanesen v tenkém filmu na reflexní podklad. Téměř veškeré záření 
prochází filmem a reflektuje od reflexní plochy. Měří se spektrum absorpční reflexe a je 
totožné s transmisním. [17] 
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Obrázek 22: Metoda zrcadlového odrazu: a) přicházející záření; b) spekulární reflexe; 
c) absorpční reflexe; d) vzorek; e) reflexní podklad 
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Metoda difuzní reflexe (Diffuse Reflectance Infrared Fourier Transform Spectroscopy, 
DRIFTS) 
Vzorek samotný nebo v matrici (např. KBr) záření odráží (spekulární reflexe), pohltí a 
následně reflektuje (difúzní reflexe). Reflexní materiál následně potlačí spekulární reflexi 
a difuzní reflexi nasměruje na detektor. V porovnání s tranzitními spektry látek jsou patrné 
malé odlišnosti hlavně v méně intenzivních pásech spektra. Tuto nesrovnalost odstraňuje 
Kubelkův-Munkův model. Metodu DRIFTS ovlivňuje zejména koncentrace vzorku v matrici, 
velikost rozptýlených částic, jejich homogenita a index lomu vzorku a matrice. [17] 
a
b
c
d
e
 
Obrázek 23: Schéma měření metodou DRIFTS: a) vstupující paprsek; b) spekulární reflexe; 
c) difuzní reflexe; d) matrice se vzorkem; e) reflexní materiál 
Metoda zeslabené totální reflexe (Attenuated Total Reflectance, ATR) 
Principem metody je totální reflexe IR záření na mezifázovém rozhraní ATR krystal – vzorek, 
absorbovaný vlnočet záření se bude jevit ve výsledném spektru zeslabený. Metoda ATR je 
výhodná pro měření vodných vzorků silně absorbující IR záření, protože penetrační hloubka 
parsku zasahuje několik m do hloubky vzorku, čímž nedochází k deformaci pásů vody 
ve spektru. Spektrum se velmi podobá spektru transmisnímu. [17] 
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Obrázek 24: Schéma metody ATR: a) vstupující paprsek; b) krystal ATR; c) vzorek; 
d) reflektované záření 
2.2.3. Interpretace výsledků 
Podle základního výběrového pravidla pro IR absorpci jsou ze všech možných vibrací aktivní 
ty, u kterých se mění dipólový moment molekuly. Důsledkem podmínky je, že skupiny, které 
vykazují symetrické vibrace, tak nejsou ve spektru viditelné.  
Při stanovení druhu skupiny je určující poloha pásu ve spektru, jeho tvar a pro stanovení 
druhu molekuly oblast otisku palce. Oblasti otisku palce se říká oblasti ve vlnočtovém 
rozmezí od 1 500 do 400 cm–1 obsahující charakteristické absorpční pásy pro danou 
molekulu. Poloha pásu ve spektru je dána vlnočtem, který skupina absorbuje. Podle intenzity 
absorpce se řídí i velikost a tvar pásů. Pásy mohou být jednoduché nebo se shouldery (český 
ekvivalent se uvádí jako „raménka“) s různou velikostí. Zaznamenání tvaru pásů se provádí 
anglickými zkratkami s hodnotou vlnočtu, v které pás leží.  
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Tabulka 1: Popis tvaru pásů 
Intenzita Zkratka 
Síla signálu 
[%] 
Velmi slabá vw 0-20 
Slabá w 20-40 
Střední m 40-60 
Silná s 60-80 
Velmi silná vs 80-100 
Nestálý v --- 
Široký pás br --- 
Raménko sh --- 
Spektrum se může rozdělit do čtyř hlavních sekcí rozdělenou podle patřičného vlnočtu. 
Do první sekce se řadí oblast otisku palce (1 500 – 400 cm–1), v druhé sekci absorbují skupiny 
s dvojnými vazbami (C=C, C=N, C=O, při 2 000 – 1 500 cm–1), v třetí absorbují nitrily a 
alkyny (2 500 – 2 000 cm–1) a v poslední sekci interagují při 4 000 – 2 500 cm–1 skupiny 
s jednoduchými vazbami (C–H, N–H, O–H). [18] 
Pro O–H skupiny je typické vytváření vodíkových můstků, což se ve spektru projeví širokým 
pásem. Když se vodíkové můstky nevytvoří, dává skupina ostrý silný signál při 3 600 cm–1. 
V případě karboxylové skupiny je absorpční pás hydroxylové skupiny široký a vlivem 
skupiny C=O posunutý ke 2 500 cm–1. Při měření vzorku v pevné fázi jsou O–H pásy vždy 
rozšířeny. 
Absorpční pásy N–H skupin leží ve stejném pásmu jako pásy O–H, ale NH-skupina netvoří 
tak silné vodíkové můstky, čímž jsou pásy ostřejší, a nedávají tak silný signál. [18] 
Poloha C–H pásů se nachází v širší části spektra od 3 300 do 2 700 cm–1. Na tomto efektu se 
podílí i pevnost studované vazby, která závisí na typu hybridizace uhlíku. Nejpevnější 
je vazba s hybridizací atomu uhlíku sp, pás absorpce se nachází u 3 300 cm–1 a doprovází 
jej alkinový absorpční pás trojné vazby v oblasti 2 150 – 2 100 cm–1. Uhlíky s hybridizací sp2 
absorbují mírně nad hranicí 3 000 cm–1, čímž se liší od sp3 uhlíku, který absorbuje v oblasti 
2 950 – 2 850 cm–1 s vyšší intenzitou a většinou dvěma pásy. [18] 
Tabulka 2: Vlnočty absorpcí některých skupin v IR spektrometrii [19] 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Skupina 
Vlnočet 
[cm
-1
] 
Obvyklá intenzita 
Karboxylové kyseliny 
C O
C O
C H  
1700 – 1725 
2500 – 3300 
1210 – 1320 
s 
s 
s 
Aldehydy 
C O
C H  
1740 – 1720 
2820-2850, 2720-2750 
s 
m 
Nasycené ketony 
R1
C
R2
O
 
1705 – 1725 s 
Aryl 
C C
C H  
1400 – 1600 
3000 – 3100 
m-w 
m 
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Obrázek 25: IR spektrum tetrahydrofuranu (g): 3000 (vs, sh), 2900 (s), 2700 (vw), 2380 (vw), 
2000 (vw), 1460 (vw), 1350 (vw), 1180 (vw), 1100 (s), 900 (m), 650 (vw) [20] 
Vyhodnocení se provádí pomocí softwaru pro spektrometrické měření, který bývá většinou 
dodáván spolu se spektrometrem od výrobce (např. OMNIA, HaveltAll IR, KnowltAll) spolu 
s knihovnou spekter.  
Knihovny spekter jsou jak v knižní podobě, tak v podobě softwaru. Jako offline knihovny 
mohou sloužit komerční databáze nebo online knihovny: 
 knižní databáze – Dçebska, B. J. and Guzowska-Świder, B. 2006. Spectral Databases, 
Infrared. Encyclopedia of Analytical Chemistry 
 softwarová offline databáze – Aldrich® Vapor-Phase FT-IR Databases 
(cena přibližně 75 000 Kč) 
 online databáze spekter – NIST WebBook Chemie dostupné z webbook.nist.gov 
(volně přístupná) 
 online databáze – National Institute of Advanced Industrial Science and Technology 
dostupné z www.riodb01.ibase.aist.go.jp/sdbs/cgi-bin/direct_frame_top.cgi (volně 
přístupná) 
2.3. Ramanova spektrometrie 
2.3.1. Princip 
Ramanova spektrometrie slouží jako doplňková metoda k infračervené spektrometrii. Jejím 
principem je interakce záření v oblasti od 4 000 cm–1 do 50 cm–1 s molekulami, které se 
excitují do virtuální hladiny současně se změnou polarizace a následně se deexcitují do vyšší 
(Stokesův posun) nebo nižší (anti-Stokesův posun) vibrační hladiny. Průběh deexcitace je 
doprovázen emisí záření o jiném vlnočtu, než které bylo absorbováno. Spolu s Ramanovým 
zářením se emituje i Rayleighův rozptyl, který je přibližně 105krát silnější a je nutné ho 
přes filtr odfiltrovat. Jeho vznik souvisí s emisí přebytečné energie molekul při depolarizaci 
molekuly. [21] 
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Obrázek 26: Schéma dvoufotonových přechodů při Ramanově spektrometrii v NIR oblasti: 
1) virtuální hladina; 2) Stokesův posun; 3) Rayleighův posun; 4) anti-Stokesův posun 
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Obrázek 27: Schéma intenzit vyzářené energie při deexcitaci molekul v NIR 
Pomocí Ramanovy spektrometrie jsou viditelné pouze symetrické vibrace, kterými se mění 
polarizace molekuly (valenční symetrická, deformační nůžková, deformační vějířová). Díky 
tomu jsou ve spektru viditelné vibrace C=C, C≡C i C–C. [21] 
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Obrázek 28: Spektra kyseliny octové: a) infračervené spektrum; b) Ramanovo spektrum [22] 
2.3.2. Instrumentace 
Zdrojem monochromatického záření bývá většinou laser typu He-Ne nebo Nd-YAG nebo 
rtuťová výbojka. Na rozdíl od infračervené spektrometrie se u Ramanovy spektrometrie může 
používat vody jako rozpouštědla, protože nebrání šíření Ramanovu rozptylu, sama vykazuje 
odezvu při vlnočtu 365 cm–1. Pro měření vzorků se používá skleněných nebo křemenných 
kyvet běžných tvarů a rozměrů. [23] 
Samotný energetický tok Ramanova rozptylu měřený kolmo k paprsku laseru je slabý, proto 
se užívá optických zařízení k usměrnění energetického toku na detektor. Pro odstranění 
Rayleighova rozptylu se používají tzv. holografické filtry např. notch filtry (elektrosoučástky 
potlačující různé frekvence přijímaného signálu) nebo premonochromátory. [23] 
Kvůli nízké intenzitě signálu se využívá detektorů InGaAs, chlazených germaniových 
detektorů nebo CCD čipů. [23] 
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Obrázek 29: Schéma Ramanova disperzního spektrometru: a) laser; b) vzorek; c) objektiv; 
d) filtr; e) vstupní štěrbina; f) zrcadlo; g) otočná disperzní mřížka; h) CCD detektor 
 
Obrázek 30: Kyvety používané pro Ramanovu spektrometrii 
2.3.3. Další metody založené na Ramanově spektrometrii 
Ramanova rezonanční spektrometrie (RRS)  
Elektrony molekulových orbitalů se excitují pomocí záření o vhodně zvolené vlnové délce 
do vyšších energetických hladin, při jejich zpětné deexcitaci je rozptyl 103 až 106krát 
intenzivnější než rozptyl získaný klasickým buzením molekul. Díky specifickému výběru 
vlnové délky podle druhu vazby se excitují vždy jen vazby jednoho druhu. 
Fourierova transformace Ramanovy spektrometrie (FT Ramanova spektrometrie) – Metoda 
využívá pro buzení laser o vlnové délce 1 064 nm (NIR oblast), čímž se potlačí vznik 
fluorescence, která ruší stanovení. [24] 
29 
 
a
b
cde
fg
 
Obrázek 31: Schéma FT Ramanova spektrometru: a) budicí laser; b) vzorek; c) multiplexer; 
d) detektor; e) interferogram; f) výpočetní program; g) Ramanovo spektrum 
Povrchově zesílená Ramanova spektrometrie (Surface Enhanced Raman Spectroscopy, 
SERS)  
Vysílaný signál se zesiluje odrazem od povrchu mincovních kovů (zlato, stříbro, měď). Jeho 
odražená intenzita závisí na morfologii povrchu použitých částic (koloidní částice až 107, 
nanočástice až 108). [24] 
2.3.4. Interpretace výsledků 
Výstupem v pracovním programu je Ramanovo spektrum. Ve spektru vykazují odezvu 
symetrické vibrace, zatímco vibrace asymetrické ve spektru viditelné nejsou.  
Tabulka 3: Vlnočty absorpcí některých skupin v Ramanově spektrometrii [21] 
Skupina 
Vlnočet 
[cm
-1
] 
Intenzita 
Hydroxylová skupina na arylu OHAr  1260 – 1170 w-m 
Alkynová skupina 
C C H 3340 – 3280 w-m 
C C H 2150 – 2100 s-m 
Alkylová skupina CH2
n 
1100 – 1040 m-s 
Aldehydová skupina 
C
O
H 
2850 – 2800 w 
C
O
H 
1745 – 1650 s-m 
 
Pracovní programy se dodávají spolu s měřicím přístrojem od výrobce a softwarovou 
knihovnou spekter (např. RamanSoft, LabSpec, RamaLyze). Další možností je porovnání 
výsledných spekter s knižní databází nebo online knihovnami spekter: 
 online databáze – FT-IR RAMAN search dostupné z ftirsearch.com (4 $ za vyhledání 
jednoho spektra) 
 online databáze – National Institute of Advanced Industrial Science and Technology 
dostupné z www.riodb01.ibase.aist.go.jp/sdbs/cgi-bin/direct_frame_top.cgi (volně 
přístupná) 
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2.4. Nukleární magnetická rezonance  
Jedná se o metodu využívající elektromagnetické záření ležící v radiofrekvenčním pásu, jehož 
vlnová délka je od 100 do 102 m. Jde o jeden z nejcennějších spektrometrických zdrojů, které 
slouží k charakterizaci struktury látky.  
Protony a neutrony, stejně jako elektrony, mají svůj vnitřní moment hybnosti, resp. spin. Díky 
kladnému náboji jádra a záporně nabitému obalu vytváří lokální magnetické pole, které je 
schopno interagovat s vnějším magnetickým polem. Tuto schopnost mají pouze atomy, 
jež nemají obě čísla, nukleonové a protonové, sudé (např. 1H, 13C, 2D, 14N, 19F, 31P).  
Když na systém není vloženo externí magnetické pole, jsou jaderné spiny atomů orientovány 
nahodile. Při působení externím magnetickým polem [B0] na systém se jaderné spiny 
zorientují rovnoběžně se směrem působení, protože v takovém uspořádání má systém nejnižší 
energii. Spiny jsou orientovány buď ve směru, nebo protisměru působení externího pole, 
při čemž je mírný přebytek jader se souhlasnou orientací jako B0. Poměr mezi oběma 
uspořádáními je závislý na síle externího pole a teplotě. [25] 
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Obrázek 32: Schematické znázornění jaderných magnetických momentů atomů: 
a) bez magnetického pole; b) s vloženým externím magnetickým polem  
B
E


B0, 1 > 0
B0 = 0
B
0E = hB0, 2 > B0, 1
Obrázek 33: Schéma souhlasně [] a nesouhlasně [] orientovaných populací jaderných 
magnetických momentů podle intenzity B0 
Vlivem elektronového oblaku atomů v molekule na ni nepůsobí magnetické pole intenzitou 
B0, ale Befektivní, protože pohybem elektronového oblaku vzniká okolo molekuly pole 
o intenzitě Blokální. Tomuto efektu se říká stínění jádra. Každý určitý typ sledovaného jádra 
v molekule je stíněno odlišnou intenzitou, což přináší možnost jejich rozlišení podle 
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chemického posunu. Jsou-li jádra chemicky ekvivalentní, vykazují při měření identické 
signály. 
                       
Výsledná magnetická orientace vzorku se může vyjádřit podélnou makroskopickou 
magnetizací [M0], která vznikne jako rozdíl populací  a . Podélná makroskopická 
magnetizace vykonává stejně jako jednotlivá jádra precesní pohyb s charakteristickou 
frekvencí, tzv. Larmorova frekvence. Při excitaci jader na vzorek působí radiofrekvenční pulz, 
jehož frekvence je rovna frekvenci Larmorově (10 – 950 MHz). Dochází k vychýlení M0 
z původního směru, protože se vyrovnává počet souhlasně a nesouhlasně orientovaných 
populací. [26] 
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Obrázek 34: Absorpce elektromagnetického záření atomem se současným vychýlením M0 
Při relaxaci jader do původního stavu M0 rotuje soustavou, vytváří v okolí magnetické pole, 
které následně budí v měřící cívce elektrický proud, respektive vytváří signál NMR, tzv. FID 
(free induction decay). Ten je dále zpracováván pomocí Fourierovy transformace na NMR 
spektrum. [26] 
signál
čas
a b
Obrázek 35: a) NMR signál; b) signál po zpracování Fourierovou transformací 
Výše uvedené spektrum je příkladem látky jednoho izotopu s jedním typem atomů, které jsou 
pro NMR aktivní (např. chloroform). Ve většině vzorků se však vyskytuje více systémů 
vykazujících odezvu na NMR s různou frekvencí odlišnou od Larmorovy frekvence, což má 
za následek různé doby zániku a odlišné periody průběhu relaxace. Opoždění period je 
způsobeno tzv. fázováním spekter. 
Fázování spekter je dvojího druhu. Fázový posun nultého řádu je způsoben fázovým posunem 
vysílače od přijímače. Fázový posun prvního řádu je způsoben rozdílnou frekvencí relaxace 
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jednotlivých aktivních center, respektive odlišnou dobou snímání jejich signálů, tzv. mrtvý 
čas měřicí sondy. [26] 
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Obrázek 36: Schéma záznamu čtyř různých aktivních center s posunutou periodou 
Při zapisování FID vzorku je pro kvalitativní stanovení důležitá část s intenzivním signálem, 
slabý signál, tzv. šum, je Fourierovou transformací pomocí vhodných funkcí eliminován a 
získá se čisté NMR spektrum. Doba jednoho procesu je v porovnání s jinými metodami 
relativně dlouhá, vrácení se z excitovaného stavu do původního rozložení trvá přibližně 10–3 s 
(např. u IR je relaxační čas téměř okamžitý 10–13 s). Se zvyšujícím se počtem akumulací roste 
poměr signál-šum, čímž se zvyšuje přesnost analýzy. [26] 
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Obrázek 37: a) FID signál reálného vzorku; b) NMR spektrum po zpracování Fourierovou 
transformací 
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2.4.1. Instrumentace NMR spektrometru 
NMR spektrometr se skládá ze tří hlavních částí: magnet, elektronické zařízení spektrometru a 
výpočetní techniku.  
Jako magnety se dříve používaly permanentní magnety a elektromagnety, dnes se ale 
používají supravodivé selenoidní cívky, které běžně dosahují hodnot 17 T. Pro dosažení 
supravodivosti je materiál chlazen kapalným heliem až k teplotě 4 K. Vzorek se umisťuje 
do sondy tvořené z velké části cívkou sloužící jako přijímač vyzařovaného signálu ze vzorku. 
V sondě se dále nachází elektronika pro vyzařování třech různých elektromagnetických 
frekvencí:  
 měřicí – budicí záření pro excitaci spinové populace 
 stabilizační (tzv. lockovací) – stabilizace resonanční podmínky 
 dekaplovací – vysokofrekvenční záření pro tzv. dekaplink 
Magnetické pole vytvořené selenoidní cívkou není homogenní, proto musí sonda při měření 
neustále rotovat, aby se dosáhlo průměrných výsledků. Signál získaný ze sondy se přenáší 
do počítače, kde je pomocí Fourierovy transformace převede na spektrum. [26] 
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Obrázek 38: Schéma měřicí části: a) vakuum; b) nabíjecí konektor; c) nabíjecí hrdlo; d) hrdlo 
pro kapalné helium; e) hrdlo pro kapalný dusík; f) kryostat; g) kyveta se vzorkem; h) kapalné 
helium; i) kapalný dusík; j) supravodivá selenoidní cívka; k) supravodič korekční cívky; 
l) „teplé“ korekční cívky; m) sonda [27] 
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Pro měření kapalných vzorků se používají kyvety ve tvaru zkumavky z borosilikátového skla 
Pyrex s průměrem do 10 mm a malou tloušťkou stěny (do 0,5 mm). Rozpouštědla se volí 
deuterovaná, aby nedocházelo k rušivé odezvě na 1H izotopy, které by mohly zakrývat signály 
měřené látky, a u moderních spektrometrů se využívá signál 2D ke stabilizaci rezonanční 
podmínky.  
Při rozpouštění pevné látky v rozpouštědle se používá přibližně 10 mg pro 1H-NMR a 20 mg 
pro 
13
C-NMR spektrometrii na 0,5 cm
3
 rozpouštědla. Roztok musí být dokonale čistý, 
bez suspendovaných částic. Toho se může docílit filtrací přes vhodný materiál (např. smotek 
skleněné vaty). 
Tabulka 4: Některá rozpouštědla pro 1H-NMR a 13C-NMR (posuny vztažené na TMS) [26] 
Název Vzorec  [ppm] 
Benzen C6D6 128,0 
Chloroform CDCl3 77,0 
Methanol CD4 49,0 
Tetrahydrofuran C4D8O 26,5; 68,4 
 
 
Obrázek 39: Kyvety pro kapalné vzorky a kyveta s rotorem 
Pro určení referenčního bodu se využívají standardy, které mohou být vnější nebo vnitřní. 
Vnější standard se používá v případě, že by látka mohla se zkoumanou látkou reagovat. 
Standard se vnoří v zatavené kapiláře do kyvety a provede se měření. Vnitřní standard se 
přidá přímo ke vzorku a provede se měření. Příklad standardů je uveden v Tabulce 5, jako 
standardy používají i deuterovaná rozpouštědla.  
Tabulka 5: Některé standardy pro 1H-NMR a 13C-NMR (posuny vztažené na TMS) [28] 
Název Vzorec  [ppm] Měřené jádro 
Tetramethylsilan (TMS) C4H12Si 0 
1
H, 
13
C 
Hexamethyldisilan (HMDS) C6H18Si2 0,037 
1
H 
Deuterochloroform CDCl3 77,0 
13
C 
Tetradeuteromethanol CD3OD 49,0 
13
C 
 
Chemický posun [ je relativního charakteru, je závislý na pracovní frekvenci spektrometru a 
na frekvenci rezonance standardu, proto se vyjadřuje jako bezrozměrná veličina v jednotkách 
ppm a určí se výpočtem ze vztahu 
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kde i je rezonance vzorku [Hz], st je rezonance standardu [Hz] a 0 je pracovní frekvence 
spektrometru [Hz]. Zavede se tak relativní veličina, která je univerzální pro všechny 
podmínky stanovení.  
2.4.2. Interpretace 1H-NMR spekter  
V 
1
H-NMR spektru je pomocí rozložení signálu jednotlivých vodíků zaznamenána struktura 
látky, která se vyhodnocuje z posunu signálu oproti standardu a multiplicity signálu. 
Jak již bylo řečeno, na jádra působí efektivní magnetické pole, které závisí na elektronovém 
okolí jádra. Elektronový oblak má v rámci molekuly různé intenzity a tato diference intenzit 
je dostatečná k tomu, aby bylo možno určit podle počtu signálů počet druhů chemicky 
ekvivalentních vodíků. Více stíněná jádra dosahují rezonance při silnějších magnetických 
polích (levá část spektra), jádra stíněná slaběji rezonují při slabších magnetických polích 
(pravá část spektra). Většina posunů v 1H-NMR spektru probíhá v oblasti 0 až 10 ppm, 
charakteristické oblasti posunu některých typů vodíků jsou uvedeny v Tabulce 6. 
Tabulka 6: Oblasti 
1
H-NMR spektra [26] 
Typ vodíku Vzorec 
Charakteristická 
oblast 
[ppm] 
Alifatický, nasycený C CH
 
0 – 1,5 
Allylový C CH
 
1,5 – 2,5 
Vodík na uhlíku s vázaným heteroatomem (kyslík, 
dusík) nebo halogenem 
C YH
 
2,5 – 4,5 
Vinylový C C
H  
4,5 – 6,5 
Aromatický H
 
6,5 – 8,0 
 
Elektronový oblak je ovlivňován strukturou a substituenty vázanými na struktuře molekuly. 
Jedná se o atomy (skupiny atomů), které svým mezomerním, indukčním a anizotropním 
efektem mění rozložení elektronů v molekule, tzn., že rezonance stejné skupiny v různých 
sloučeninách se bude lišit. Mezomerní efekt popisuje změnu elektronové hustoty ve struktuře 
látky na konjugovaných -vazbách nebo volných elektronových párech. Indukční efekt se 
týká změny elektronové hustoty ve struktuře látky na -vazbách. Anizotropní efekt je jev, 
který vzniká po vložení vazebných elektronů do externího magnetického pole. Vzniká lokální 
magnetické pole, které zesiluje nebo zeslabuje efektivní magnetické pole. Pro aromatická 
jádra se anizotropní efekt nazývá „ring current efekt“ a je zesilován systémem konjugovaných 
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-vazeb. U větších molekul jsou jádra uvnitř kruhu intenzivně stíněna a posunují se doprava, 
naopak vnější jádra jsou odstíněna a posunují se doleva. 
B
0
C C
B
aniz
a,
e- B0
B
r.c.
b, H
H
9,28 ppm
-2,99 ppm
c,
 
Obrázek 40: a) Anizotropní efekt alifatického uhlovodíku; b) Ring current efekt aromatického 
jádra; c) strukturní vzorec anulenu s chemickými posuny vodíků oproti TMS [26] 
Další změny elektronového obalu jsou způsobeny přítomností prvků s nižší elektronegativitou 
(posun k pravé části spektra) nebo vyšší elektronegativitou (posun k levé části spektra) než 
uhlík. Jednotlivé efekty jsou přibližně aditivní, takže v případě některých kombinací se 
objevují vodíkové pásy v nestandardních oblastech. 
Tabulka 7: Chemický posun methylové skupiny ve sloučeninách oproti standardu TMS [26] 
Sloučenina 

[ppm]
Mezomerní efekt Indukční efekt
Hexan 0,8 neprobíhá neprobíhá 
Methylamin 2,3 C NH
-
1
-
2
 
C NH


1


2 -
 
Methanol 3,3 C OHH
-
2 -
1
 
C OHH


2 

1
-
 
 
Další údaj, který lze z 1H-NMR spektra vyčíst, je intenzita signálu. Po jeho elektronické 
integraci se získá tzv. integrovaná intenzita. Jedná se o informaci o relativním počtu vodíků, 
respektive o počtu chemicky ekvivalentních jader ve skupině. Poměry intenzit jednotlivých 
signálů pak udávají poměry zastoupení vodíků v jednotlivých skupinách. 
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ppm23456789
ppm1.501.551.601.651.701.75ppm9.309.329.349.369.389.409.42
0.97
3.00
 Obrázek 41: Ukázka integrovaného spektra acetaldehydu, poměr ploch přibližně 1:3 [29] 
Jak je zjevné z Obrázku 41, tak při dostatečném přiblížení spektra je znatelné štěpení signálu. 
Jde o projev spin-spinových interakcí („spin-spin coupling“), kde lokální magnetická pole 
jader ovlivňují magnetická pole na vedlejším (sousedním) jádru. Podle počtu souhlasně a 
nesouhlasně orientovaných jader ve skupině se intenzita lokálního magnetického pole mění a 
tím se mění i intenzita působení na jádra ve vedlejší skupině. Bude-li v molekule 
acetaldehydu ve skupině –CHO vodík orientován souhlasně, bude působení na vedlejší 
skupinu CH3– intenzivnější. V případě, že bude orientován nesouhlasně oproti vnějšímu 
magnetickému poli, bude intenzita slabší. Jednotlivé molekuly můžou zaujmout pouze jednu 
z možností, ale v soustavě budou zastoupeny v poměru 1:1. Stejně tak bude působit i skupina 
CH3– na skupinu –CHO, kde budou intenzity v poměru 1:3:3:1. V molekulách, které obsahují 
skupinu –CH2–, dochází k možnosti, že jedno jádro je orientováno souhlasně, druhé 
nesouhlasně, v takovém případě se intenzita působení nemění. Mezi výškově si 
odpovídajícími píky lze vidět mírné diference, ty jsou způsobeny mírným přebytkem 
souhlasně orientovaných jader. [25] 
Štěpení signálu lze popsat obecným pravidlem  
        
kde m je celkový počet čar v multipletu a n je počet sousedních chemicky neekvivalentních 
jader. Pro 
1
H-NMR je I = ½, tudíž  
      
Poměr intenzit jednotlivých čar multipletů vychází z počtu neekvivalentních jader 
na sousedních skupinách. Pomocí kombinací jednotlivých orientací  a  vazebných 
elektronů na jádrech v sousedních skupinách se kombinací určí četnost a tím i intenzita čar. 
Jednoduchým znázorněním odvození intenzity je binomický rozvoj, respektive Pascalův 
trojúhelník. [25] 
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Tabulka 8: Intenzity pro jednotlivé multiplety [30] 
Počet chem. 
ekvivalentních 
sousedních jader vodíku 
Název 
multipletu 
Zkratka 
  
Poměr 
intenzit 
  
0 singlet s     1     
1 dublet d    1 1    
2 triplet t    1 2 1    
3 kvartet q   1 3 3 1   
4 kvintet qui  1 4 6 4 1  
5
1)
 sextet sxt  1 5 10 10 5 1  
6 septet sep 1 6 15 20 15 6 1 
1)
 sextetu není možno dosáhnout pomocí pěti ekvivalentních jader, ale pouze s pomocí pěti 
jader neekvivalentních, protože žádná kombinace na uhlíkatém skeletu nevede k vytvoření 
pěti sousedních chemicky ekvivalentních vodíků 
Štěpení vodíkových signálů v 1H-NMR spektru se řídí podle tří pravidel: 
 jsou-li vodíky chemicky vzájemně ekvivalentní, tak se neštěpí (např. ve skupině –CH3, 
nebo HCl2C–CCl2H) 
 vodíkové signály se štěpí podle počtu jiných sousedních chemicky ekvivalentnítních 
vodíků podle pravidla n+1 s interakční konstantou [J], signály vodíků vzdálených 
o více jak dva členy v řetězci se většinou neovlivňují 
 interakční konstanta je stejná pro 2 skupiny vodíků, které spolu vzájemně spin-spinově 
interagují [25] 
Interakční konstanta udává vzdálenost mezi jednotlivými píky v multipletu. Nezávisí 
na intenzitě použitého magnetického pole, ale na geometrii molekuly. Většinou je její hodnota 
od 0 do 18 Hz a pro všechny píky v daném multipletu je konstantní. [26] 
Mnoho sloučenin však má spektrum špatně čitelné. To je způsobeno hlavně štěpení různými 
sousedními neekvivalentními vodíky, překrytím dvou a více signálu, případně ovlivnění 
vodíkem přes násobnou vazbu. 
Dochází-li k interakci mezi různými neekvivalentními jádry vodíku, nelze použít pravidlo 
n+1. Možností vyřešení, jak má vypadat takový multiplet, je tzv. diagram štěpení 
(taky stromový diagram), který vystihuje vliv jednotlivých interakcí na celkový tvar 
multipletu. Podle počtu neekvivalentních skupin má diagram počet pater. Signál se štěpí 
s interakční konstantou patřičné neekvivalentní skupiny v pořadí vzdáleností jednotlivých 
signálů od štěpeného signálu. Intenzita jednotlivých píků v multipletu se řídí blízkostí dalších 
signálů – s klesající vzdáleností roste intenzita. Podle počtu pater stromového diagramu a 
počtu čar v patře se multiplety popisují jako dublet dubletu (dd), dublet tripletů (dt), dublet 
dubletů dubletů (ddd) apod. [30] 
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Obrázek 42: Multiplet skořicového aldehydu: a) strukturní vzorec; b) signály v 1H-NMR 
spektru; c) stromový diagram vzniku dublet dubletu signálu vodíku na C2 
2.4.3. Interpretace 13C-NMR spekter  
13
C-NMR spektrometrie využívá k vyhodnocení jádra 13C, kterých se v přírodě běžně 
vyskytuje okolo 1 %. Izotop 
12C nelze využít, protože nemá jaderný spin, takže je v NMR 
spektru „neviditelný“. Díky malému obsahu izotopu 13C ve vzorcích, by docházelo k velkému 
zahlcení spektra šumem, proto se provádí akumulace spekter, tzv. NMR-spektrometrie 
s Fourierovou transformací (FT-NMR). Akumulací až tisíce spekter se náhodný šum 
zprůměruje hodnotám blízkým nule. [25] 
Signál rezonance izotopu 13C dosahuje v posunu hodnot až 220 ppm (vztaženo k TMS). Posun 
je způsoben především typem hybridizace uhlíku (roste od sp3 < sp < sp2) a substituenty 
s vyšší elektronegativitou než uhlík si přitahují elektrony blíže, pak  a  uhlíky se 
v chemickém posunu posunují výše,  níže a na  uhlíku je efekt téměř zanedbatelný. [31] 
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Obrázek 43: Rezonance uhlíku s různými substituenty (X=F, Cl, Br, I; CPh = aromáty) [25] 
Intenzita spektrálních čar uhlíku 13C souvisí s mnoha aspekty. Jedním z nich je interakce 
s vodíkovými jádry. Za běžného snímání jsou signály 13C štěpeny jedno- až čtyřvazbovými 
interakcemi s vodíky do multipletů, čímž se spektra složitě komplikují. U molekul 
obsahujících větší množství uhlíků by tak snadno docházelo k nesprávné interpretaci, proto 
se provádí tzv. decoupling (česky dekaplink, rušení interakce). Dekaplink se neprovádí 
2
1
3

C
C
C
H
H
H
O
1
3
2
J
2,3
 = 12 Hz
J
1,2
 = 6 Hz
a, b, c,
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jen pro 
13
C-spektra, ale pro všechny systémy, u nichž dochází k interakci mezi vodíkem a 
sledovaným jádrem (např. 15N, 19F apod.). [25] 
Podle toho, mezi kterými jádry se interakce ruší, se rozděluje dekaplink na homonukleární a 
heteronukleární. Jak již z názvu vyplývá, homonukleární dekaplink eliminuje interakce 
vlastních jader, čehož se využívá u 1H-NMR spektrometrie. Při měření se na systém působí 
další frekvencí odpovídající skupině, která stanovení komplikuje. Dekaplovaná skupina mění 
svoji spinovou orientaci tak rychle, že na měřené jádro působí zprůměrovanou intenzitou a 
štěpení měřených signálů vlivem těchto skupin zanikne (Obrázek 44). 
Obrázek 44: Homonukleární dekaplink ethylkrotonátu: a) strukturní vzorec; b) spektrum 
bez hom. dekaplinku; c) zvětšení oblasti olefinských vodíků; d) oblast olefinských vodíků 
po ozáření signálem CH3 [26] 
Při heteronukleárním dekaplinku jsou interagující jádra odlišná. Podle mechanismu, kterým 
dekaplink probíhá, lze heteronukleární dekaplink rozdělit do tří skupin: [26] 
 selektivní dekaplink – mechanismus je stejný jako u homonukleárního dekaplinku 
 širokopásmový dekaplink – soustava se při měření ozařuje radiofrekvenčními polem, 
při čemž frekvenční pásmo zahrnuje rezonanční frekvence všech přítomných rušivých 
jader, u 
13
C-NMR se ztrácí informace, zdali jde o primární, sekundární, terciární nebo 
kvarterní uhlík  
 mimorezonanční dekaplink – dekaplovací radiofrekvenční pole se volí v blízkosti 
rezonančních frekvencí rušivých jader, rušivé interakce se zmenší, u 13C-NMR dojde 
ke zjednodušení multipletu podle typu uhlíku: 
primární uhlík – kvartet 
sekundární uhlík – triplet 
terciární uhlík – dublet 
kvarterní uhlík – singlet 
b
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1
2
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5
c
a
CH3
COOCH2CH3
H
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d
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Obrázek 45: Spektrum ethylfenylacetátu a) bez dekaplování; b) s dekaplinkem 
Další metodou dekaplinku je metoda DEPT (Distorsionless Enhancement by Polarization 
Transfer). Jedná se o metodu umožňující rozlišení signály druhu uhlíku (CH3, CH2, CH a 
kvarterní uhlík). Systém se nejdříve změří se širokopásmovým dekaplinkem, čímž se získají 
signály všech uhlíků. Následně se změří tzv. spektrum DEPT-90, ve kterém jsou viditelné 
pouze skupiny CH, a spektrum DEPT-135, které obsahuje skupiny CH a CH3 v kladném 
směru osy a skupiny CH2 v záporném směru osy. Následným odečtem signálů se zjistí, jaké 
skupiny a s jakým chemickým posunem se sloučeniny ve spektru nachází. [25] 
Tabulka 9: Postup zjištění jednotlivých skupin uhlíku pomocí metody DEPT 
Druh skupiny Postup zjištění 
Kvarterní uhlík širokopásmový dekaplink – DEPT-135 
CH DEPT-90 
CH2 negativní část DEPT-135 
CH3 pozitivní část DEPT-135 – DEPT-90 
 
42 
 
 
Obrázek 46: Ukázka DEPT spektra caryophyllene-epoxidu [32] 
NMR polymerů 
NMR spektrometrie u polymerů zjišťuje informace o chemické struktuře, rozložení 
monomerních jednotek v kopolymeru, jejich takticitě a konformaci. Vzorky musí být 
dostatečně zředěny, protože v málo koncentrovaných vzorcích se interakce na jádrech 
neprojevují vůbec nebo jen omezeně. [33] Signály ve spektru odpovídají chemicky 
ekvivalentním jádrům v monomerních jednotkách, se vzrůstajícím počtem monomerních 
jednotek vzrůstá i jejich intenzita ve spektru. 
 
Obrázek 47: 1H-NMR spektrum polykaprolaktonu [34] 
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NMR v pevné fázi 
Pevné vzorky se pomocí NMR měří pod úhlem 54,7° (tzv. magický úhel), který svírá tělesová 
úhlopříčka se stranami krychle. Při tomto úhlu a ve vysokých otáčkách (až 35 kHz) se 
spinový systém pevné látky chová jako systém látky v roztoku. [35] 
54,7°
B
0
a,
b,
 
Obrázek 48: a) Náklon měřicí kyvety; b) kyveta pro pevnou látku 
Multidimensionální spektra 
Vícerozměrná spektra umožňují lépe nahlédnout do struktury látky. Při zavedení dalšího 
rozměru se spektrum rozdělí a lze vidět například samostatné signály, které by se jinak 
překrývaly a vzájemně spolu neinteragovaly. 
 
Obrázek 49: Ukázka 2-D NMR spektra [36] 
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Vzorek se měří dvěma pulsy, mezi nimiž je proměnná perioda. V první periodě se na systém 
aplikuje puls s frekvencí odlišnou od Larmorovy frekvence, vzorek se vyvíjí (perioda 
vývojová, tzv. evoluční) a FID se nesnímá. Po určité době t1 se na vzorek působí druhým 
pulsem (FID se snímá), který již ale frekvencí odpovídá Larmorově frekvenci (detekční 
perioda). Opakováním měření s různou evoluční dobou se získá celá řada FIDů, které se 
pomocí Fourierovy transformace převede na 2-D spektrum. [36] 
2D-NMR spektra se mohou dělit například podle vlastností, které se vynášejí na osy, 
na rozlišená (vynáší se chemické posuny a interakční konstanty) a korelační (na obě osy 
se vynáší chemické posuny). Podle druhu izotopů, které se na osy vynáší, dále se dělí 
na homonukleární (izotopy jednoho druhu, např. 1H) a heteronukleární (dva různé izotopy, 
např. 1H a 13C). [30] 
2.4.4. Software a knihovny spekter 
Programy pro vyhodnocování NMR-spekter bývají dodávány spolu s přístrojem od výrobce, 
aby byla zaručena kompatibilita. Jejich součástí bývají i knihovny spekter. Takovým 
příkladem je například program VnmrJ 3.0 od firmy Agilent Technologies nebo TopSpin 3.0 
od firmy Brucker BioSpin.  
Kromě databází obsažených v programech dodávaných s přístroji lze využít plnou verzi 
programu ChemSketch a NMR Processor od firmy ACD/Labs nebo od firmy Bio-Rad 
Laboratories Ltd. program HaveItAll CNMR – HNMR. Oba programy umožňují i predikci 
spekter. Z programů pro volné užití např. SpinWorks 3.1.8 z University of Manitoba 
v Kanadě [37] nebo NMRpipe z National Institute of Health  v Bethesda, Maryland (USA) 
[38]. 
Další možností je využití internetových online knihoven: 
 online databáze: National Institute of Advanced Industrial Science and Technology 
(AIST)  dostupné z http://riodb01.ibase.aist.go.jp/sdbs/cgi-bin/direct_frame_top.cgi 
(volně přístupná) 
 online databáze: ChemSpider dostupný z http://www.chemspider.com (volně 
přístupná), možnost zobrazení 2D-spektra 
 online predikce spekter: http://www.nmrdb.org (volně přístupná), umožňuje různé 
úpravy spektra 
2.5. Lanthanidoceny 
2.5.1. Charakteristika 
Lanthanidoceny jsou organometalické komplexní sloučeniny, jejichž centrálním atomem je 
kov ze skupiny lanthanoidů a ligandou jsou cyklopentadienylové, indenylové nebo 
fluorenylové skupiny. [39] 
Do skupiny lanthanoidů se řadí prvky s atomovým číslem 58 – 71, při čemž některé zdroje 
zařazují i lanthan, méně často skandium a yttrium. Kovy lanthanoidů na vzduchu velmi rychle 
oxidují za vzniku Ln2O3, výjimku tvoří cer, jenž vytváří oxid CeO2, a praseodym s terbiem, 
které reagují za vzniku nestechiometrických produktů. 
Podle obecného trendu se atomový poloměr v periodách zmenšuje s rostoucím protonovým 
číslem, u lanthanoidů se tomuto jevu říká tzv. lanthanoidová kontrakce. Je způsoben 
postupným zaplňováním orbitalu 4f. Elektrony v tomto valenčním orbitalu jsou neúplně 
stíněny ostatními elektrony, což má za následek při vzrůstajícím protonovým číslem rostoucí 
přitažlivé síly a menší vlastní kovový poloměr. Kontrakce má však 2 anomálie, teorii 
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o lantanoidové kontrakci nevyhovuje europium a ytterbium. To je způsobeno polovičním (Eu) 
a úplným (Yb) nasycením valenčního orbitalu 4f elektrony. 
Koordinační čísla se řídí podle objemu ligandu, běžné hodnoty koordinačních čísel jsou oproti 
d-prvkům vyšší a pohybují se v hodnotách 7, 8 a 9. U prostorově nenáročných ligandů 
dosahují koordinační čísla hodnot až 12, struktura základní buňky pak odpovídá ikosaedrické 
stechiometrii (malé chelátové ligandy). [40] 
Tabulka 10: Základní vlastnosti lanhanoidů [40] 
Název Značka Z 
Elektronová konfigurace 
valenční vrstvy 
r 
[pm] 
Lanthan La 57 5d
1
6s
2
 187,0 
Cer Ce 58 4f
1
5d
1
6s
2
 181,8 
Praseodym Pr 59 4f
3
6s
2
 182,4 
Neodym Nd 60 4f
4
6s
2
 181,4 
Promethium Pm 61 4f
5
6s
2
 183,4 
Samarium Sm 62 4f
6
6s
2
 180,4 
Europium Eu 63 4f
7
6s
2
 208,4 
Gadolinium Gd 64 4f
7
5d
1
6s
2
 180,4 
Terbium Tb 65 4f
9
6s
2
 177,3 
Dysprosium Dy 66 4f
10
6s
2
 178,1 
Holmium Ho 67 4f
11
6s
2
 176,2 
Erbium Er 68 4f
12
6s
2
 176,1 
Thulium Tm 69 4f
13
6s
2
 175,9 
Ytterbium Yb 70 4f
14
6s
2
 193,3 
Lutecium Lu 71 4f
14
5d
1
6s
2
 173,8 
Lanthanidoceny jsou velmi náchylné na styk s vlhkostí a kyslíkem, proto se s nimi pracuje 
pod inertní atmosférou, která je tvořena vysoce čistým dusíkem nebo argonem, pomocí 
Schlenkových technik. [41]  
2.5.2. Rozdělení a příprava lanthanidocenů 
Hlavní reakcí pro přípravu lanthanidocenů je podvojný rozklad lanthanoidových halogenů 
(LnXn · xTHF, kde Ln je kov lanthanoidu, X halogenid) se solemi alkalických kovů.  
Jejich rozdělení je možno provést podle typu a počtu substituovaných a nesubstituovaných 
ligandů 
Biscyklopentadienylové komplexy Cp2Ln 
„Netradiční“ dvouvazebné lanthanidové komplexy se mohou připravovat podvojným 
rozkladem LnX2 (Ln = Sm, Eu, Yb; X = Cl, I) s alkalickou solí t-butylcyklopentadienu, 
redukcí lanthanitých sloučenin na lanthanaté, nebo reakcí kovu s pentafenylcyklopentadienem 
(C5Ph5H) a difenylhydrargium (HgPh2) v tetrahydrofuranu (THF). [42, 43, 44] 
Yb HgPh2 2 C5Ph5H+ +
THF
- Hg
-2 PhH
[Yb(THF)
6
][C
5
Ph
5
]
2
toluen
THF
a
 
46 
 
LnX2 +
CH3
CH3
CH3
CH3
CH3
CH3
-K
+
THF
Ln
CH3
CH3
CH3
CH3
CH3
CH3
CH3
CH3
CH3
CH3
CH3
CH3
b
 
Reakční schéma 1: a) Příprava biscyklopentadienyl ytterbia za pomoci difenylhydrargia; 
b) Příprava t-butylmetallocenů [44] 
Cyklopentadienylové komplexy CpLnX2 
Sloučeniny se mohou připravit reakcí LnIx (Ln = Sc, Y, La, Ce, Pr, Nd, Gd, Dy, Ho, Er; 
x < 3) s cyklopentadienylem sodným v THF, vznikají komplexy CpLnI2(THF)3 [42]. Další 
možností přípravy je reakce za použití chelátových diamidových ligandů. [45] 
N
Y
N
Cl
Cl
Li
THF
THF
THF
THF
+ CpNa
THF
- LiCl
- NaCl
N
Y
N
THF
 
Reakční schéma 2: Příprava [Y{ArN(CH2)3NAr}(
5
-C5H5)(THF)] [42] 
Biscyklopentadienylové komplexy Cp2LnX 
Sloučeniny vznikají převážně reakcí příslušného halitu s alkalickou solí ligandu. Jako první 
sloučenina, kterou lze připravit ze všech halogenidů lanthanoidu, byla Cp2LnX(THF) 
(Ln = Yb; X = F, Cl, Br, I). [42] 
Další možností jejich syntézy je příprava dimerů.  
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-
Na
+
+ 2 LnCl3
1. THF, - 2 NaCl
2. Et2O
Ln = La, Nd
Ln Cl
Cl
Na
Na Cl
OEt2
OEt2
Cl
Ln
 
Reakční schéma 3: Příprava dimeru Cp2LnCl [42] 
Triscyklopentadienylové komplexy Cp3Ln, Cp3LnL a Cp3LnL2 
Při reakci Ln (Ln = Pr, Er, Yb) s CpCuPPh3 vznikají komplexy Cp3Ln. V případě ytterbia 
vzniká komplex Cp2Yb, triscyklopentadienylový komplex vzniká při dalším působení 
CpCuPPh3. [46] 
3 CpCuPPh3 + Yb
THF, YbI2
20 °C, 15 h
Cp2Yb + +2 Cu 2 PPh3
3 CpCuPPh3 + Ln Cp3Ln + +3 Cu 3 PPh3
THF, LnI3
20 °C, 30 h
CpCuPPh3 + Cp2Yb + +Cu PPh3Cp3Yb(THF)
a
b
THF
20 °C, 12 h
 
Reakční schéma 4: Příprava komplexů: a) Cp3LnL; b) Cp3Ln [46] 
Mono(pentamethylcyklopentadienyl)lanthanidové komplexy Cp*Ln 
Syntéza může probíhat postupně z LnXn (Ln = Nd; X = I; n = 3) za pomoci Grignardova 
činidla a dále reakcí s pentamethylcyklopentadienem (Reakční schéma 5). [47] 
NdI3 . 3,5 THF+ 3 C3H5MgI
THF
Nd(C3H5)3 . x THF + 3 MgI2 . 6 THF
Nd(C3H5)3 . x THF
DIOXAN
- THF
Nd(C3H5)3 . Dioxan
Nd(C3H5)3 . Dioxan + C5Me5H
1. Dioxan/40 °C
2. Hexan
Nd(C5Me5)(C3H5)2 . Dioxan + C3H6
 
Reakční schéma 5: Příprava Nd(-C5Me5)(-C3H5)2 · C4H8O2 [47] 
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Bis(pentamethylcyklopentadienyl)lanthanidové komplexy Cp*2Ln 
Jedna z možností přípravy je desolvatace sloučenin typu Cp2
*
Ln(THF)2 (Ln = Sm, Yb) 
za velmi nízkého tlaku (Reakční schéma 5). [48] 
O
Ln
O
45 - 50 °C
10-6 torr
- 2 THF
Ln
 
Reakční schéma 6: Příprava komplexu Cp*2Ln [48] 
Sloučeniny se dále mohou slučovat do dimerů. Pro přípravu Cp*2Sm(-1, 4-C6H4)SmCp*2 byl 
oxidován Cp*2Sm pomocí HgPh2. [42] 
2
HgPh2
Sm
Sm Sm
 
Reakční schéma 7: Příprava Cp*2Sm(-1, 4-C6H4)SmCp*2 [42] 
Další možností přípravy dimeru je oxidace TmI2 za pomoci KCp
*
 v diethyletheru 
pod argonovou atmosférou. V případě použití dusíkové atmosféry probíhá reakce za vniku 
jiného produktu (Reakční schéma 8) [42] 
TmI2 +
Et2O
Ar
Tm
Tm
Tm
O
O
O
a
2 Cp*K
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TmI2 + 2 Cp*K
Et2O
N2
b
Tm
N
N
Tm
 
 Reakční schéma 8: Reakce jodidu thulinatého s Cp*K v Et2O v a) argonové; b) dusíkové 
atmosféře [42] 
Při použití LnCl3 (Ln = La, Ce, Pr) spolu s Cp
*
Li v prostředí THF a následným působením 
diethyletheru vzniká komplex (Cp5Me5)2LnCl2(OEt2)2. [49] Experimentálně reakce proběhla 
i s LnCl3 (Ln = Nd, Sm, Yb). [50] 
LnCl3 +
THF
- LiCl
Et2O
- THF
2 Cp*Li
Ln Li
Cl
Cl O
O
Ln Li
Cl
Cl O Et
Et
Et
O Et
 
Reakční schéma 9: Vznik komplexu Cp*2LnCl2(OEt2)2 [50] 
Tris(pentamethylcyklopentadienyl)lanthanidové komplexy Cp*3Ln 
Jako první byly připraveny Cp*3Ln komplexy lanthanoidů (Ln = La, Pr, Nd, Pm, Sm), které 
mají relativně velký atomový poloměr. Sloučeniny byly připravovány ze Cp*2Ln za pomoci 
annulenu. [51] 
+
Ln+2 Ln Ln
 
Reakční schéma 10: Příprava komplexu Cp*3Ln za pomoci annulenu [51] 
Komplex gadolinia, které je stericky menší než lanthanoidy použité k syntéze podle 
Reakčního schématu 10, byl připraven podle Reakčního schématu 11. [51] 
+ CH2=CHCH2MgCl
-THF- KCl
- MgCl2
Gd K
Cl
Cl O
O
Gd
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+ [Et3NH][BPh4]
- Et3N
- C3H6
+ KC5Me5
- KBPh4
Gd B
Gd
Gd B Gd
Reakční schéma 11: Příprava komplexu Cp*3Gd [51] 
Pentalenylové, indenylové a fluorenylové komplexy lanthanoidů 
Díky přibližně planárnímu charakteru ligandů, mohou ligandy vytvářet sandwichové  
komplexy. Sandwichová struktura samaria a pentalenu vznikne reakcí [Cp*SmI(THF)2]2 a 
draselné soli pentalenu K2[C8H4R2] (Reakční schéma 12). [44] 
SmSm
I
I
O
O
O
O
2 K2[C8H4R2]
toluen
100 °C/10-6 mbar
2
R
R
Sm
+
R = SiiPr
3
+
jiné 
produkty
R
R
Sm
R
H
R
R
Reakční schéma 12: Příprava sandwitchového komplexu samaria a pentalenu [44] 
Indenylové komplexy se můžou připravit reakcí naftalenového komplexu lanthanoidu 
s indenem. (Reakční schéma 13) [52] 
Yb
THF
THF
+ 2 Yb
THF
THF
THF
- naftalen
 
Reakční schéma 13: Příprava (C6H7)2Yb(THF)2 [52] 
Jednou z možností, jak připravit sandwichový komplex fluorenylu, je podvojný rozklad 
LnI2(THF)2 (Ln = Yb) a alkalické soli naftalenu, nebo naftalenového komplexu lanthanoidu 
s fluorenem. (Reakční schéma 14) [53] 
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LnI2(THF)2 + - K
+
2
THF
THF
Ln
Ln
THF
THF
+ 2
THF
THF
Ln
THF
- naftalen
- H2
THF
- naftalen
- KI
Ln = Yb
 
Reakční schéma 14: Příprava bis(fluorenyl)bis(tetrahydrofuran)ytterbiocenu [53] 
Dříve byly připraveny taky komplexy (C13H9)2LnCl2Li(THF)2 (Ln = La, Nd, Sm, Ho, Lu) a 
(C13H9)2Ce. [53] 
2.5.3. Využití lanthanocenidů 
Organometalické sloučeniny se využívají jako iniciátory polymeračních reakcí. V průmyslu se 
využívají iniciátory s centrálním atomem cínu, ale jejich použití je omezené kvůli toxicitě 
téměř všech sloučenin. Další možností je použití iniciátorů ze sloučenin hliníku. 
Při kopolymeraci vznikají převážně kopolymery statické. 
Lanthanidocenové iniciátory se používají pro živé polymerace, polymerace za otevření kruhu 
(tzv. ring-opening polymerization, ROP), blokové kopolymerace a další.  
Iniciátory nejsou pro všechny monomery univerzální, např. Cp*2YH reaguje s propenem 
za vzniku Cp
*
2Y(CH2CHCH2), který již ale nereaguje s dalším monomerem. [54] 
Pro polymeraci plynného ethylenu se dají využít iniciátory Cp*2LnCl2LiL2 (Ln = Y, Nd, Sm; 
L = OEt2, THF), polymerace probíhají za atmosférického tlaku, ale systém je nutno aktivovat 
dialkylmagnesiem (např. butylethylmagnesium). Při blokové kopolymeraci styrenu a isoprenu 
se používá směs (C5Me4SiMe3)Sc(CH2SiMe3)2(THF) a [Ph3C][B(C6F5)4] v toluenu 
při laboratorní teplotě. [44] 
m
x y
n p
A + B
 
Reakční schéma 15: Příprava tribloku styren-isopren-styren za pomoci směsi iniciátorů 
A = (C5Me4SiMe3)Sc(CH2SiMe3)2(THF) a B = [Ph3C][B(C6F5)4] [44]  
Při polymeracích za otevření kruhu se pomocí lanthanidocenů polymerují cyklické estery 
např. kyseliny mléčné, -kaprolaktonu a -valerolaktonu. [43] Tyto polymery se dále 
používají pro humanitní použití, neboť v lidském organismu samovolně degradují na látky, 
které je tělo schopné odbourat. Z této schopnosti vyplývá jejich použití pro výrobu materiálů, 
které nemají dlouhodobou funkci v lidském těle a kvůli jejich odstranění by byl nutný další 
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lékařský zákrok na vyjmutí materiálu (lékařské nitě na sešívání ran, šrouby na zpevnění 
zlomených kostí apod.). 
R1
O
O
+ O R2M R1
O
R2
O
M
O
 
Reakční schéma 16: Obecný průběh polymerace za otevření kruhu (R1 = (CH2)0-3; R2 = CH3; 
M = kov) [50] 
2.6. Speciální laboratorní technika 
2.6.1. Suchý box 
Suchý box (v zahraniční literatuře se uvádí jako „dry box“ nebo „glove box“) se používá 
pro práci s látkami citlivými na vlhkost, kyslík nebo jiné plyny a nečistoty přítomné 
v atmosféře. Práce v suchém boxu doplňuje a v některých případech nezastupitelně nahrazuje 
Schlenkovy techniky (např. přesypávání většího množství materiálu citlivého na kyslík a 
vlhkost). 
Každý suchý box je tvořen třemi základními částmi: [55] 
 vstup pro vkládání skla, materiálu a pomůcek 
 otvory s gumovými rukavicemi 
 vstup pro servisní údržbu 
Obrázek 50: Schéma suchého boxu: a) víko vstupního otvoru; b) vstupní prostor; c) pracovní 
prostor suchého boxu; d) otvory pro rukavice; e) průhledná deska; f) odolné těsnění 
K boxu je dále připojena zásobní plynová bomba, sušicí věže s molekulovými síty a oxidem 
měďným nebo manganatým, ventilátorem, čidly pro sledování vlhkosti, kyslíku a aktuálního 
tlaku plynu v boxu a vývěvou. V boxu musí být umístěn jiskřák, protože v suchém prostředí 
se velmi snadno kumuluje elektrostatický náboj, který by při svém nekontrolovaném vybíjení 
mohl způsobit až výbuch některých chemikálií. 
Šasi boxu bývají nejčastěji vyrobeny z oceli, nerezové oceli nebo hliníku, průhled 
pro operátora je ze skla nebo polymethakrylátu. Spoje mezi jednotlivými komponentami jsou 
utěsněny odolným těsněním, svařeny, nebo zacementovány. [55] 
Vstup do boxu musí být opatřen dvěma uzávěry, jak z vnější strany, tak ze strany vnitřní. 
Prostor je napojen na přívod plynu a vývěvu. Z ekonomických a provozních důvodů bývají 
na boxu umístěny různé velikosti vstupních míst, protože celkový objem vstupu je jedním 
z hlavních faktorů určujících dobu evakuování prostoru. 
ab
cde
f
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Manipulace v boxu se provádí pomocí gumových rukavic. Rukavice bývají vyrobeny 
z přírodního nebo syntetického kaučuku. Kvůli snadnému poškození rukavic musí mít 
operátor sundány veškeré šperky a nasazeny ještě textilní rukavice (bezpečnostní a hygienické 
důvody). Při jejich výměně se z vnitřní strany vkládá zátka, aby nedošlo ke znehodnocení 
atmosféry v boxu. 
Vstupující plyn v suchém boxu se čistí přes sušicí věže naplněné molekulovými síty, 
ve kterých se odstraňuje stopové množství vody a dalších polutantů, a oxidem měďným nebo 
manganatým, které odstraňují kyslík. Takto upravený plyn vstupuje do prostoru boxu. 
Při výstupu prochází přes filtr mechanických nečistot, vlhkostní a kyslíkové čidlo zpět 
do sušicích věží. Aby plyn cirkuloval, je do zařízení zařazen ventilátor. Tlak plynu bývá řízen 
centrální jednotkou, přičemž v celém zařízení je udržován mírný přetlak kvůli maximálnímu 
potlačení difůze plynů do boxu. 
Pomůcky a nádoby se do boxu vkládají vhodně velkými otvory, nádoby, pokud nejsou 
pod inertem, musí být otevřené. Doba evakuování prostoru se řídí podle velikosti vstupního 
místa a podle druhu vkládaného materiálu (kov, sklo, papír, buničina a další). 
a
b
c
fh
i
d
e
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Obrázek 51: Schéma zapojení suchého boxu do plynové soustavy: a) zásobní plynová láhev; 
b) sušicí věže; c) přívod plynu do boxu; d) vstupní komora; e) hlavní komora; f) přívod vakua; 
g) filtr mechanických nečistot; h) čidla na vlhkost a kyslík; i) ventilátor; j) tlakoměr; k) vývěva 
Při provádění chemických reakcí je nutné, aby operátor znal chemii dané reakce, aby 
nevznikaly jedy (voda, kyslík, reaktivní plyny), chemikálie nereagovali s atmosférou 
(např. lithium reaguje při 25 °C s dusíkem za vzniku Li3N [56]) nebo se nezměnil průběh 
reakce a její produkt (viz. Reakční schéma 8). 
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Obrázek 52: Dvourukavicový box Unilab MBRAUN [57] 
2.6.2. Příprava laboratorního skla 
Při práci s lanthanidoceny a dalšími látkami citlivými na vlhkost je nutné se zbavit jak volné, 
tak okludované vlhkosti. Volná vlhkost v aparatuře se eliminuje pomocí trojnásobné výměny 
atmosféry v aparatuře. Okludované vlhkosti se zbavuje jednak umístěním skla do sušárny, 
jednak zahříváním horkovzdušnou pistolí nebo příručním plynovým hořákem. Tyto techniky 
lze použít u součástí, u kterých nehrozí imploze (kulaté a tlustostěnné sklo), poškození teplem 
(tlustostěnné sklo nebo části odolné zahřátí na vysoké tepoty) nebo je jejich objem 
ekvivalentní k výkonu vývěvy a potrubí, kterým se vakuum šíří. 
U laboratorního skla, které nevyhovuje výše uvedeným podmínkám, se vlhkost odstraňuje 
profoukáváním aparatury sestavené za horka dusíkem o vysoké čistotě. Pro zvýšení účinnosti 
vysušení objemu aparatury se používá sušících činidel prudce reagujících s vlhkostí. 
Takovými činidly jsou např. thionylchlorid nebo trimethylchlorsilan. 
                         
                                
Vzniklé plyny se pomocí dusíku odfouknou, při použití trimethylchlorsilanu je nutné projít 
vhodnou literaturu a zjistit, zda vznikající trimethylsilanol bude pro reakci a chemikálie 
inertní. 
Čistota laboratorního skla v chemii je obecně velmi důležitá, zvláště při práci s chemikáliemi 
citlivými na vlhkost a kyslík. Při čištění nádobí se využívá nejrůznějších sofistikovaných 
postupů používající jak kartáče, textilní štětečky na úzké otvory, tak i pryžové hadičky 
opatřené na konci buničinou pro čištění dlouhých a zakroucených cest. Pro kulaté znečištěné 
nádoby, u kterých se jeví použití kartáče jako neefektivní, se používá k čištění hrubý písek. 
Pro čištění se jako detergenty používají klasické komerční přípravky (např. jar, real a další). 
Při vymývání detergentu z nádob se sklo vymývá studenou vodou, protože se snižující 
teplotou roztoku roste jeho povrchové napětí a detergent se snáze vymyje. Po vymytí vodou 
z vodovodního řádu následuje trojnásobné vypláchnutí destilovanou vodou, následované 
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výplachem ethanolu a acetonu. Oplachy organických rozpouštědel se nevylévají do výlevky, 
ale do lahve na organický odpad. 
Při sestavování aparatury se používají na mazání zábrusů mazadla s uhlovodíkovým, 
polytetrafluorethylenovým nebo silikonovým základem. Při vymývání se mazadlo dostane 
do reakčního prostoru baňky. Proto je nutné zábrus nejdříve očistit suchým filtračním 
papírem. 
Při vymývání nečistot ze skla se musí ctít jejich charakter. Na nečistoty, které nelze umýt 
vodou s detergenty, se používají rozpouštědla hexan, heptan, chloroform a další. 
Po odstranění nečistot se sklo vypláchne ethanolem a dále se čistí vodou se saponáty. 
S rozpouštědly se pracuje v digestoři a odpad se vylévá do odpadní lahve na organický odpad. 
Další možností je použití alkalických a kyselých lázní, ve kterých se nechá sklo luhovat.  
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3. Praktická část 
3.1. Použité chemikálie 
Sodík 
Komerčně dostupný sodík uchovávaný pod kerosenem, (Lachner s.r.o.) byl použit bez úprav 
Methanol 
Komerčně dostupný methanol (99% p.a. Lachner s.r.o.) byl použit bez úprav. 
Diethylether 
Komerčně dostupný diethylether (min. 99% p.a. Lachner s.r.o.) byl použit bez úprav. 
Kyselina bromovodíková 
Komerčně dostupná kyselina bromovodíková (46% Lachner s.r.o.) byla použita bez úprav. 
3.2. Charakterizace produktů 
Infračervená spektrometrie 
Čistota vzniklého ethylmethyletheru byla stanovena na přístroji Nicolet iS 80. Látka byla 
měřena v plynné fázi. 
3.3. Syntéza methanolátu sodného a ethylbromidu 
Byla sestavena aparatura pro přípravu methanolátu sodného (Obrázek 53 A). Do trojhrdlé 
baňky o objemu 500 cm3 bylo nalito 180 cm3 (4,4379 mol) methanolu a po malých 
množstvích přidáváno 17,24 g (0,7495 mol) nadrobno nakrájeného kovového sodíku. Reakční 
směs byla neustále míchána. Vznikl mírně našedlý vysoce viskózní roztok. 
                      
Byla sestavena aparatura pro přípravu ethylbromidu (Obrázek 53 B). Do baňky s kulatým 
dnem o objemu 1 000 cm
3
 bylo nalito 321 cm
3
 (3,0767 mol) diethyletheru a 363 cm
3
 
(3,0767 mol) kyseliny bromovodíkové. Vznikla oranžová kapalina. Směs byla míchána 
0,5 hodiny při laboratorní teplotě. Následně byla směs destilována při teplotě 33 °C na olejové 
lázni, destilace byla ukončena po získání přibližně 110 cm3 (1,4738 mol) bezbarvého 
destilátu. 
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Obrázek 53: A) Schéma aparatury pro syntézu methanolátu sodného: a) methanol; b) sodík; 
c) teflonové míchadlo; d) přívod inertu - vakuová linka; e) odvod vodíku - vakuová linka; 
f) přívod chladící vody; g) odvod chladící vody; B) Schéma aparatury pro syntézu 
ethylbromidu: a) diethylether; b) kyselina bromovodíková; c) teflonové míchadlo 
3.4. Syntéza methoxyethanu 
Byla sestavena aparatura pro přípravu methoxyethanu (Obrázek 54). Do dvouhrdlé baňky 
o objemu 500 cm
3
 byl překanylován roztok methanolátu sodného a do přikapávací nálevky 
60 cm
3
 ethylbromidu. Aparatura byla naplněna dusíkem o čistotě 99,999 %. Přívod dusíku byl 
po dvou minutách uzavřen a vývod 250 cm3 Schlenkovy baňky uzavřen vývodem do vakuové 
linky. Schlenkova baňka s molekulovými síty 3 Å byla zchlazena pomocí tekutého dusíku a 
z dělicí nálevky byl do míchaného roztoku methanolátu sodného přidáván po kapkách 
ethylbromid. Po přidání veškerého množství ethylbromidu bylo pokračováno v chlazení 
po dobu 15 min. Vzniklý čirý produkt byl charakterizován pomocí infračervené spektrometrie 
v plynné fázi. Jako blank byla použita cela naplněná dusíkem. 
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Obrázek 54: Schéma aparatury pro přípravu methoxyethanu: a) roztok methanolátu sodného; 
b) ethylbromid; c) pevný hydroxid draselný; d) Schlenkova baňka s molekulovým sítem; 
e) teflonové míchadlo; g) pojistná láhev; h) plastová kapilára; i) septum; j) polystyrenová 
nádoba s LN2; k) přívod inertu; l) napojení na vakuovou linku 
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4. Výsledky a diskuze 
4.1. Syntéza methanolátu sodného 
Při syntéze se kovový sodík nejdříve očistil od tuhé zoxidované vrstvy a následně se 
rozpouštěl po malých množstvích v alkoholu tak, aby nedošlo k přehřátí směsi a následné 
explozi vyvíjejícího se vodíku. Dosaženo bylo přibližně koncentrace roztoku 25,5 hm. %. 
Vyšší koncentrace za použitých podmínek nebylo možné dosáhnout z důvodu omezené 
rozpustnosti a rovnovážné reakce methanolu se sodíkem. 
4.2. Syntéza ethylbromidu 
Při syntéze ethylbromidu byla použita kyselina bromovodíková mírně znečištěná vyloučeným 
bromem, který kyselinu barvil do oranžové barvy. 
Při přidávání kyseliny do diethyletheru bylo viditelné fázové rozhraní mezi organickou a 
vodní fází, které s probíhající reakcí postupně mizelo. Volný brom zbarvil reakční směs 
do jasně oranžové barvy. 
4.3. Syntéza methoxyethanu 
4.3.1. Vlastní syntéza 
Při první syntéze bylo ze zásobního roztoku ethylbromidu a ethanolu překanylován přibližně 
100 cm
3
 této směsi, ke které byl postupně přikapáván připravený roztok methanolátu sodného. 
Z roztoku se vylučoval pevný NaBr, což svědčilo o dobrém průběhu reakce. Pro orientační 
stanovení produktu byl pomocí čichu zaznamenán jasný zápach diethyletheru, což svědčilo 
o uvádění systému do rovnováhy mezi methanolátem a ethanolátem sodným, které následně 
reagovali spolu s ethylbromidem a vytvářeli tak směs methoxyethanu a diethyletheru. 
                            
                                                 
Pro druhou syntézu bylo ze zásobního roztoku oddestilováno při teplotě 33 °C přibližně 
110 cm
3
 ethylbromidu. Protože při 34 °C podle tabelovaných hodnot má bod varu diethylether 
a ethylbromid 37 °C, bylo podezření, že se ethylbromid a ethanol slučují zpět na diethylether. 
[58]  
                            
Tato domněnka byla vyvrácena pomocí reakce, kdy se připravilo malé množství 
koncentrovaného roztoku KOH do 10 cm3 kádinky, přidáno malé množství pevného 
fenolftaleinu a roztok byl převrstven destilátem a promíchán. Po malé chvíli fialové zbarvení 
vodné fáze zmizelo, což bylo důkazem, že se hydroxid z roztoku spotřebovává. 
                      
Vlastní syntéza byla prováděna přikapáváním roztoku ethylbromidu do methanolátu sodného. 
Procházením plynu přes pojistnou nádobu s pevným KOH se mělo zabránit procházení látek 
s kyselým charakterem do Schlenkovy baňky k produktu. Zchlazením Schlenkovy baňky se 
v celé aparatuře snížil tlak, což způsobilo snížení teploty varu všech chemikálií v systému a 
některé látky vlivem tlakového gradientu procházely přes pojistnou láhev do Schlenkovy 
baňky, kde se pod kapalným dusíkem vymrazily. Tímto způsobem byl znečištěn produkt 
od ethylbromidu, což bylo dokázáno pomocí infračervené spektrometrie v plynné fázi. 
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4.3.2. Vyhodnocení spektra ethylmethyletheru 
Změřené spektrum připraveného produktu přímo neodpovídalo žádnému spektru v knihovně 
spekter programu OMNIC, ve kterém bylo měření prováděno. Spektrum bylo srovnáno se 
spektrem získaným z databáze SciFinder.  
Ze srovnání spektra produktu (Obrázek 55) a možných polutantů a methoxyethanu jsou velmi 
patrné rozdíly. Okolo vlnočtu 3 000 cm-1 jsou změřené pásy užší a jejich dělení probíhá 
při vyšší transmitanci než u pásů z databáze. Při 1 978 cm-1 je velmi slabý pás, který odpovídá 
oxidu uhličitému, jenž nebyl odečten pomocí blancu, to znamená, že v zásobní baňce 
s produktem se nachází i malé množství vzduchu. Okolo 1 500 cm-1 jsou změřené pásy méně 
intenzivnější, než pásy na Obrázku 56. U velmi intenzivního pásu při 1143 cm-1 je absence 
„shoulderu“. Zbývající pásy při nižších vlnočtech nelze objektivně přiřadit k pásům 
ve spektru z databáze.  
 
Obrázek 55: Změřené spektrum produktu: 2969 (m, sh), 2870 (m), 1978 (vw), 1449 (vw), 
1388 (w, sh), 1295 (vw), 1143 (s), 1074 (vw), 943 (vw), 853 (vw), 668 (vw) 
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Obrázek 56: Spektrum methoxyethanu [59] 
Při zkoumání charakteristických vlnočtů bylo zjištěno, že pás při 668 cm-1 odpovídá 
vlnočtové oblasti, ve které jsou aktivní vazby C–Cl a C–Br. [60] Znečištění bromidem mohlo 
být pouze od ethylbromidu, proto bylo vyhledáno jeho spektrum a srovnáno se spektrem 
změřeným. 
 
Obrázek 57: Spektrum ethylbromidu [59] 
 Při porovnání spekter se lze domnívat, že pásy ethylbromidu jsou maskovány v souboru pásů 
v oblasti 2969 – 2870 cm-1 a velmi slabé pásy při 1 295, 943 a 668 cm-1 odpovídají třem 
intenzivním pásům při 1 250, 960 a 750 cm-1 z databáze. Nízká intenzita je dána malým 
obsahem molekuly v produktu. 
Jako další možný polutant přichází v úvahu diethylether, protože při destilaci mohlo spolu 
s ethylbromidem přecházet i nějaké množství ethanolu, který následně reagoval 
s methanolátem sodným za vzniku etheru. 
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Obrázek 58: Spektrum diethyletheru [59] 
Spektrum diethyletheru vypadá velmi podobně, což se potvrdilo i při překrytí spekter, 
odchylky mohou být způsobeny odlišnými podmínkami měření a především přítomností 
ethylbromidu. 
 
Obrázek 59: Proložení spektra diethyletheru (černá) naměřeným spektrem produktu (červená) 
Vznik diethyletheru lze vysvětlit tím, že ethanol spolu s ethylbromidem tvoří azeotrop. [61] 
Ethanol reagoval s methanolátem přednostně za vzniku ethanolátu, který pak reagoval 
s ethylbromidem a vznikl tak diethylether. 
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5. Závěr 
V teoretické části byla zpracována problematika rentgenové strukturní analýzy monokrystalu, 
infračervená a Ramanova spektrometrie a NMR. Spolu s rentgenovou strukturní analýzou 
byla zpracována problematika získání krystalu vhodného pro vyhodnocení. V kapitole 
Infračervená spektrometrie byl sepsán stručný seznam infračervených technik a obrazovou 
dokumentací zpracována technika přípravy tablet pro pevnou infračervenou spektrometrii. 
V části o NMR byla kromě teorie o NMR v kapalné fázi též věnována pozornost NMR 
v pevné fázi a NMR polymerů. V literární rešerši lanthanidocenů bylo zpracováno jejich 
členění podle ligandů substituovaných na atom lanthanoidu, uvedeno několik zástupců každé 
kategorie s možností jejich přípravy. Dále pak bylo diskutováno jejich použití při polymerní 
syntéze. Kapitola Speciální laboratorní technika pojednávala o práci se suchým boxem a 
obecné přípravě laboratorního skla pro použití Schlenkových technik. 
V praktické části byla navržena a provedena syntéza methoxyethanu z methanolu, sodíku, 
diethyletheru a kyseliny bromovodíkové za účelem konverze ligandů diethyletheru 
v Cp
*
2SmCl2(OEt2)2. Při kontrole čistoty vzniklého produktu pomocí infračervené 
spektrometrie bylo zjištěno, že byl syntetizován převážně diethylether s obsahem 
ethylbromidu a malým obsahem methoxyethanu. Při využití jiného postupu k získání 
methoxyethanu se zdá být výsledek při konverzi ligandů slibný. 
Tato práce byla zpracována jako základ pro studenty začínající pracovat s výše uvedenými 
analytickými metodami pro zjištění struktur připravených látek a učinit přehled druhů 
jednotlivých lanthanidocenů s možností jejich přípravy.  
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Seznam použitých zkratek 
FT-IR Infračervená spektrometrie s Fourierovou transformací 
ISO Mezinárodní organizace pro normalizaci (International Organization for 
Standardization) 
NIR Blízká infračervená oblast (Near infrared) 
MIR Střední infračervená oblast (Mid infrared) 
FIR Daleká infračervená oblast (Far infrared) 
TGS detektor Triglycinsulfátový detektor  
PZT detektor Pyroelektrický detektor z PbZrO3 a PbTiO3 
IR Infračervené záření (Infrared) 
CCD Zařízení s vázanými náboji (Charge-Coupled Device) 
FT Fourierova transformace 
NMR Nukleární magnetická rezonance  
FID Volné indukční doznívání (Free Induction Decay) 
TMS Tetramethylsilan 
HMDS Hexamethyldisilan 
Cp Cyklopentadienyl 
Cp
* 
Pentamethylcyklopentadienyl 
LN2 Tekutý dusík 
 
